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PROLOGO

Por la crucial importancia que siempre ha tenido y tendré en to-
dos los ambitos el drea de los alimentos, las investigaciones y las
publicaciones que sobre este tema se generen, merecen el reconoci-
miento de la comunidad universal.

Dentro de esta drea el andlisis quimico constituye una de las
herramientas indispensables para el estudio y la aplicacion del control
de calidad y para llevar a cabo cualquier desarrollo que implique medir
caracteristicas de los productos alimenticios.

A todas aquellas personas comprometidas en estas tareas de
andlisis va dirigida esta obra, fruto del ejercicio docente de la profesora
Inés Bernal de Ramirez frente a la asignatura Andlisis de Alimentos,
durante varios anos en la Universidad Naclonal.

El aporte del trabgjo radica fundamentalmente en dos hechos: el
haber efectuado el proceso de adaptacién de la mayor parte de las
técnicas que aparecen consignacdas en el texto, y el presentar stmulta-
neamente, para el caso de cada producto, las normas legales vigentes
en Colombia, a manera de confrontacién.

Es importante hacer énfasis en que las técnicas recoptladas no
han sido simplemente transcritas de la literatura; el proceso de adap-
tacion implica: la consulta bibliografica, la selecciéon de aquellas mdas
relevantes y que puedan desarrollarse en nuestros laboratorios de
acuerdo con la disponibilidad de recursos y equipos, la experimenta-
cién, el gjuste de las especificaciones segun las condiciones de nuestro
medio, y finalmente, el uso y verificacion repetidos de la técnica.

Este manual permite entonces a los analistas la utilizacién
inmediata de las técnicas de laboratorio y suministra los criterios de
comparacion de los resultados obtenidos.

Indudablemente obras como ésta que requieren de tanto aliento
y esfuerzo, constituyen un aporte valioso para los laboratorios docentes
e industriales, trascienden el campo de nuestra universidad y se
proyectan al desarrollo del pais.

Luz Angela Kairuz de Civetta
Ciudad Universitaria, mayo/93



PREFACIO

Mas de veinte anos frente a la catedra de Andlisis de Alimentos
en Quimica Analitica, en el Departamento de Quimica de la Universidad
Nacional de Colombia, me han convencido del inmenso poder didactico
que tiene esta asignatura en la formacién de los profesionales Quimi-
cos, al brindarles simultaneamente la oportunidad de aplicar los
fundamentos de la Quimica Analitica y la Fisicoquimica en la determi-
nacién de la calidad de una sustancia y culminar su practica juzgando
la muestra a la luz de las Normas oficiales que rigen la comercializacién
y el uso de dichas materias primas o productos. El presente trabajo
pretende sistematizar parte de la experiencia acumulada y esta
dirigido a satisfacer las necesidades de los estudiantes de Quimica,
Farmacia, Nutricién y demas personas que se ocupan en los laborato-
rios del andlisis quimico de alimentos.

Muchos son los métodos propuestos para el examen de estas
sustancias Yy se encuentran numerosas obras que brindan, como esta,
criterios y metodologias analiticas. Sin embargo, en esta he querido
presentar solo los métodos, en mi opiniébn mas valiosos, para la
determinacién de los constituyentes de mayor importancia en cada
caso, omitiendo otros, pues no era mi interés agotar el tema. Ademas
los que se presentan han sido aplicados en la catedra y se describen
con los detalles que han surgido, precisamente en su aplicacién.

En general los métodos originales son los recomendados por la
A.O.A.C. (Association of Official Analytical Chemists) en su tltima
edicion en 1984, aun cuando en ocasiones recomiendo métodos apare-
cidos en ediciones anteriores, por considerarlos mas aplicables en
nuestro medio. También se presentan algunas Normas elaboradas por
el Instituto Colombiano de Normas Técnicas, ICONTEC,y por otros
organismos oficiales como el Ministerio de Salud y metodologias
tomadas de obras como el Tratado de Quimica Analitica Aplicada de
Victor Villavechia, el cual no ha perdido vigencia entre nosotros.

Esta obra consta de seis capitulos, correspondientes a: Farina-
ceas, Frutas, Hortalizas y sus productos; Sustancias Grasas; Agua
Potable; Vinos, Aguardientes, Licores y Cervezas. Cada uno de los
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temas se caracteriza en relacion con los criterios analiticos de calidad,
indicando los casos y problemas que puede presentar cada muestra y
cual es el fundamento de la metodologia que puede ayudar a resolver-
los, complementada con comentarios que garanticen su adecuada
aplicacién. Se indica también en algunos casos la forma de utilizar los
resultados analiticos en la practica industrial. Finalmente se propone
una Guia de Laboratorio, donde se describen minuciosamente los
métodos, en tal forma que se facilite su aplicacion en el laboratorio que
no dispongan de instrumental sofisticado, como son la mayoria de los
existentes en nuestra industria. ‘Al final de cada capitulo se propone
una bibliografia que agrupa tanto las obras que me han ayudado en la
practica o como referencia para redactar, asi como otras numerosas
referencias de utilidad en nuestro medio.

Algunas de las metodologias propuestas han sido probadas Y
aplicadas en otras catedras como Bioquimica, Analisis de Instrumental
Y gentilmente cedidas por los profesores para poderlas integrar en el
texto. Es la oportunidad de agradecer a estos comparieros por cuanto

han enriguecido mi recopilacién, con los datos obtenidos en sus
practicas,

Finalmente dprovecho la oportunidad para rendir ptblico testi-
monio de agradecimiento al Dr. Luis Enrique Gaviria Salazar, mi
maestro y colaborador durante todos estos anos, quien con su enorme
experiencia y disciplina dnalitica, ha contribuido en la _formacién de
E-lmerosas generaciones de quimicos. A los profesores Luz Angela

airuz, Salomén Ferreira y Rosita Guzman por haberme brindado su
apoyoleyendo el texto y haciéndome valiosas sugerencias, y ala colega

Zfe‘:ﬂt::tiérez por el cuidado y esmero desplegados en el levantamiento

No es menor mi agradecimiento a las directivas de la ACADEMIA
COILOMBIANA DE CIENCIAS EXACTAS FISICAS Y NATURALES por
incluir esta obra dentro de las colecciones de la Academia, y a las
directivas de la FACULTAD DE CIENCIAS DE LA UNIVERSIDAD NACIO-

NAL por el apoyo econémico sin el cual no hublera sido posible su
realizacion. .

La Autora
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CAPITULO I

FARINACEAS
1.1 INTRODUCCION

Las plantas verdes asimilan sustancias inorganicas del suelo,
con las cuales forman su protoplasma vivo y construyen su estructu-
ra. Afortunadamente para el hombre y el mundo animal, las plantas
elaboran una cantidad de alimentos mucho mayor que los que
necesitan y los almacenan como reserva alimenticia en forma de
grasas, carbohidratos y proteinas en sus raices, tallos, hojas, frutos
y semillas. Para la alimentacién humana los frutos secos y las
semillas, especialmente de cereales, por su bajo contenido de agua
son las que tienen mas importancia, pues contienen varios principios
nutritivos concentrados y son ademas faciles de transportar y alma-
cenar. Las raices, tubérculos y bulbos contienen principalmente
carbohidratos y mayor proporcién de agua que los anteriores y por eso
siguen en importancia como fuente de nutrientes. Finalmente pueden
colocarse las partes foliares de las plantas, las verduras y hortalizas
y los frutos carnosos, que aportan fibra, vitaminas y sales minerales
y acidos organicos.

Los componentes generales de las plantas pueden determinarse
siguiendo las especificaciones del Analisis Préximo.

1.2 ANALISIS PROXIMO

Se da el nombre de Andlisis Préximo al conjunto de deter-
minaciones que describen la composicién nutritiva de una sustancia
alimenticia. Comprende las determinaciones de humedad o sustan-
ciasvolatiles a 100 °C, extracto etéreo o grasa bruta, cenizas o material
mineral, fibra bruta, proteina bruta y extracto no nitrogenado. El
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término bruto aplicado a estas determinaciones, se explica por que en
ellas se determinan grupos de sustancias que responden a ciertas

caracteristicas, pero no se identifican particularmente con cada una
de ellas.

Este analisis fue ideado en la estacion experimental agricola de
Weende a mediados del siglo XIX, como metodologia para caracterizar
alimentos para animales y si bien es cierto que esta es su principal
aplicacion, su uso se ha extendido a practicamente todas las sustan-
cias alimenticias que puedan reducirse al estado de harina.

Los métodos analiticos utilizados han sufrido algunas modifica-
ciones a través de los afios, que buscan principalmente hacerlos mas
operativos y la expresion de los resultados se adapta a las circunstan-
cias de la muestra analizada; asi por ejemplo, se encuentran resulta-
dos enbase hiimeda, en base seca, sobre 100 gde material comestible,
sobre la muestra presecada, etc.

Con base en los resultados analiticos puede calcularse el
llamado extracto no nitrogenado, al sustraer de 100 % los porcentajes
de los componentes antes mencionados.

1.2.1 Importancia de los Grupos de Nutrientes

La importancia de los grupos de nutrientes determinados por el
analisis proximo, puede resumirse asi:

1.2.1.1 Humedad

rd c{.a determinacién de humedad o volatiles a 100 °C se basa en la
pérdida de peso que sufre ] alimento al calentarlo a 100 °C. Este valor

incluye ademas del agua propiamente dicha. las sustancias volatiles

que acompaiian al alimento.

Como en el procedimiento de secado ademas pueden ocurrir

ciertastreacciones quimicas ocasionando variaciones en peso, algu-
nos autores recomiendan €xpresar el resultado de esta determinacién

como “cantidad de sustancia seca”. El contenido acuoso exacto se
puede determinar por otros procedimientos.

Estrictamente hablando no deberiamos incluir la humedad
como nutriente pero, puesto que el agua esta presente en todo ser vivo,
su importancia como solvente para solutos polares tales como ami-
noacidos y electrolitos, merece situarla dentro de este grupo. En el
caso de granos de cereales que deben almacenarse o de productos
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farinaceos, el contenido de agua es critico pues a nivelesdeun 8a 12
% se puede favorecer el crecimiento de hongos, que producen sustan-
cias toxicas llamadas aflatoxinas.

1.2.1.2 Extracto Etéreo o Grasa Bruta

La extraccion con éter de petréleo o con éter etilico de una
muestra previamente secada incluye el grupo de nutrientes llamados
grasa bruta o lipidos. Este grupo incluye sustancias tales como
glicéridos, fosfolipidos, esteroides, acidos grasos libres, pigmentos
carotenoides y clorofilicos y vitaminas liposolubles.

En el proceso de digestion estas sustancias son transformadas
en sustancias semejantes, pero caracteristicas del organismo que las
ingiere, por eso se consideran precursores dietéticos.

La grasa es un componente necesario de los tejidos vivos y es
esencial en la nutricién humana. Debido a que puede almacenarse y
movilizarse, es el principal material de reserva corporal. Su ingesta
equilibrada es también esencial para asegurar el aporte dietético de
acidos grasos esenciales y vitaminas liposolubles A, D y E (Osborne
Voog, p. 18).

1.2.1.3 Proteina Bruta

Este término se aplica a gran numero de compuestos nitro-
genados, clasificados como alimentos plasticos. Estructuralmente
son polimeros cuyas unidades basicas son amino o aminoacidos
unidos por un enlace caracteristico que recibe el nombre de enlace
peptidico. La secuencia de grupos aminoacidos caracteriza a una
proteinay las propiedades fisicas, quimicas y nutricionales dependen
de la composicién en aminoacidos de la molécula protéicay dela forma
como se enlazan para conformar su estructura.

Los cerealesy las leguminosas son fuentes ricas de proteina, que
en el tracto gastrointestinal liberan aminoacidos, los cuales son
resintetizados por el organismo animal para formar nuevas proteinas
requeridas para el crecimiento, mantenimiento y reparaciéon de las
células del cuerpo.

Puesto que el nitréogeno representa en la mayoria de las sustan-
cias protéicas un porcentaje relativamente constante, alrededordel 16
%, su determinacion sirve como medida del contenido protéico en los
alimentos. Para su determinacion se utiliza el método de Kjeldhal, el
cual consiste en:
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a)Oxidacioén de la muestra con H,SO, y catalizadores, durante la
cual la materia organica se destruye y el nitrégeno se convierte en
sulfato 4cido de amonio segin la reaccion:

H,SO,
N,  cemecceeae- > CO, + NH HSO, + H,0
catalizador

b)Descomposicién del sulfato acido de amonio por medio de un
exceso de alcali fuerte para liberar el amoniaco, el cual se recoge por
destilacién sobre acido bérico.

Las reacciones que suceden son:
NH,HSO, + 2NaOH ----- > NH, + Na,SO, + 2H,0
NH,OH + H,BO, ----- >NHH,BO, + HO

c)Titulacién del borato de amonio formado con solucién patrén
de HCl o de H,S0,, usando como indicadores de punto final una
mezcla de rojo de metilo y azul de metileno o una mezcla de rojo de
metilo y verde de bromocresol.

La reaccién de titulacién es:

NH,H,BO, + HCI -----> NH,Cl + H,BO,

La cantidad de proteina bruta se obtiene multiplicando el
porcentaje de nitrégeno determinado, por el factor 6,25 generalmente;
para la proteina de cereales se multiplica por el factor 5,7 y para la
proteina de leche el factor utilizado es 6,38.

Este método asi como otros como el colorimétrico en el cual se
mide el derivado amoniacal formado con el fenol o con hipoclorito
sodif:o, se basa en la medicién del amoniaco formado por todo el
nitrégeno presente en la muestra. por lo cual el valor obtenido no es
el real a no ser que de alguna manera se elimine el nitrégeno no
protéico en la preparacién de la muestra. Ademas estos métodos dan
una apreciacién cuantitativa de la proteina presente mas no orientan
sobre la calidad de la misma, su riqueza en aminoacidos y capacidad
de asimilacion, factores que determinan el valor nutricional de la
proteina.
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1.2.1.4 Carbohidratos

Abarca este grupo numerosos compuestos que van desde los
azucares simples mono y disacaridos como la glucosa y la sacarosa,
hasta los mas complejos como el almidon y la celulosa.

Mediante un procedimiento analitico sencillo no se puede deter-
minar el gran grupo de carbohidratos puesto que esta integrado por
numerosas entidades quimicas que carecen de una caracteristica
analitica comun. Henneberg y Stohman, citados por Becker, dividie-
ron por tanto, toda esta fraccion en dos grupos: Una parte insoluble
en acidosy bases ala quellamaron “Fibrabruta”y una fraccién soluble
a la que denominaron “Extracto no nitrogenado”.

1.2.1.4.1 Fibra Bruta

Enlafraccién fibra bruta se encuentran comunmente: Celulosa,
pentosanas, lignina, suberina, cutina, alginatos y pectinas.

La celulosa es un polimero lineal de unidades de anhidroglucosa
unidas entre ellas por junturas glicosidicas de tipo $-1,4. El grado de
polimerizacion es del orden de 10000 unidades por molécula. En el
estado natural estas moléculas estan asociadas en una estructura
compleja a la vez fibrilar y cristalina, cuya organizacién ha dado lugar
a muchas controversias.

Las hemicelulosas son heteropolisacaridos cortos, ramificados,
facilmente hidrolizables enzimaticamente. Por ejemplo las de caia de
maiz contiene 70 % de xilosa, 9 % arabinosa, 14,5 % de glucosay 5.9
% de otros. Los azucares C, (xilosa y arabinosa) son mayoritarios, la
glucosa siempre esta presente y los otros estan constituidos por los
acidos urodnicos y otros azucares en menor proporcion. La hidrélisis
enzimatica de las hemicelulosas proporciona esencialmente pentosas
no muy tutiles para fermentar hasta alcohol pero ttiles para la
fermentacioén aceto-butilica.

Las ligninas son polimeros tridimensionales de origen fenélico,
sintetizados por la deshidrogenaci6n radical de tres alcoholes fenil-
propenoicos: El alcohol cumarilico, el alcohol coniférilico y el alcohol
sinapilico; las uniones entre moléculas basales son de diferentes
tipos, muchas de las cuales no son hidrolizables. Los productos de
degradacién de las ligninas no son practicamente fermentable.9

La celulosa, las hemicelulosas y las ligninas en su estado
natural son practicamente insolubles en agua. Por otra parte, la
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celulosa y las hemicelulosas, que son blanco de la hidrélisis enzima-
tica, no son directamente accesibles a las enzimas.

La lamela intermedia que separa las células vegetales unas de
otras, puede encerrar hasta un 70 % de lignina, ella constituye sobre
la pared vegetal una cama impermeable que impide el acceso de los
agentes hidrolizantes por fuera de los poros que la atraviesan.

. En la pared secundaria de la célula vegetal, en comparacion la
mas importante, las ligninas y las hemicelulosas estan estrechamente
asociadas entre ellas y las fibrillas de celulosa, por diferentes tipos de
uniones (fuerzas de Van der Waals, puentes de hidrégeno y uniones
covalentes). El término “agentes incrustantes” empleado a veces para
estos dos tipos de polimeros traduce el hecho de que ellos constituyen
un cemento que envuelve las fibrillas de celulosa.

Aunque la fibra no posee un valor nutritivo apreciable. su
funcién en el tracto intestinal es la de aumentar el volumen de las
materias nutritivas y estimular el peristaltismo intestinal.

En los animales monogastricos, incluido el hombre, la mayor
parte de la fibra bruta es indigerible, pues no poseen las enzimas
adecuadas para degradarla convirtiéndola asi en un vehiculo del
alimento a través del intestino.

en écil(;os animales poligastricos degradan la celulosa transformandola
ests S grasos de cadena corta, que sirven con fines energéticos. De

¢ modo los seres humanos aprovechan por medio de la carne y
productos derivados de los animales, la potencialidad de la celulosa.

dos dFlel:tftOdo empleado para la determinacién consiste en efectuar
ﬁnalldgd ones. La primera con H,SO, y la segunda con NaOH. La

ad del método es la de eliminar las proteinas, carbohidratos
solubles, residuos de grasas, vitaminas y otros compuestos diferentes
que interfieren en su determinacion. El fundamento del método es

asemejar este proceso al que desempenia el organismo en su funcion
digestiva.

En afios recientes se han propuesto otros métodos que utilizan
diferentes rr{ezclas de acidos como el de White House (acético + nitrico
+ tricloroacético) o el de Van Soest que utiliza una sal de amonio
cuaternaria (bromuro de cetil trimetil amonio) en medio sulfarico,
para producir la hidrélisis. En las Tablas 1. 1, 1.2 y 1.3 se especifican
la§ tre‘:.'lacciones involucradas en el analisis de fibra cruda por diferentes
meétodos.
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TABLA 1.1 REACCIONES INVOLUCRADAS EN EL ANALISIS DE FIBRA
CRUDA POR EL METODO DE WEENDE - OFICIAL AOAC

12 Hidrolisis acida
a) Carbohidratos

H+
(CnHznOn)m ——-—=-m CnI_I2n()n
n=5-6
o ) R, H 0=C-OH

I ! |
R-CH-C{ N-c-c|[-N-C-R -2
| T
NH2 H H O n

OH OH OH
| | |
R, - CH-C=0 +nR,- CH- C=0 +R, - CH - C=0

| I I
NH, NH, NH,

R, #R, # R, = Radical

]1a Hidrolisis acida

Proteina
o R, H 0=C-OH
i I I NaOH
R,-CH- C-[N-C-C {N-C-R,---->
| | |
NH, H H Oln
ONa ONa ONa

| | |
R,-CH-C=0 +nR,-CH-C=0 +R, - CH- C=0

| I I
NH NH, NH

2 2

R, #R, # R, = Radical
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TABLA 1.2. REACCIONES INVOLUCRADAS EN EL ANALISIS DE

FIBRA CRUDA POR EL METODO DE LA MEZCLA ACIDA

DE WHITE HOUSE

Proteina 0 H O= C-OH
| | [
Ri-CH-C-|N-C-C-|N-C-R, ----- >
| I
NH, « H H Odn

OH OH OH

R -CH-C=0+nR,-CH-C=0 +R, - CH - C=0
I |

|
NH, NH, NH,

R, #R, #R, = Radical

Carbohidratos (CH,O).----- —-m CH,O

2nn n2nTn

n=5-6

TABLA 1.3. REACCIONES INVOLUCRADAS EN EL ANALISIS DE
FIBRA CRUDA POR EL METODO DE VAN SOEST

Carbohidratos (CH,0) ----- -m CH, O

n "2nn
n = 5-6
Proteinas

O R, _HO=C-OH
I | b
R-CH- C-|N-C-C-[N-C-R, ---->
| Lo S
NH, LH H O

an

OIH_ R, OH 0=C-OH

1”1 |
R LA
NH, H H O|H H (L

dn
R, #R, # R, = Radical
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1.2.1.4.2 Fibra Dietaria

En la década de los ochenta los investigadores en alimentos han
enfocado su interés sobre la fraccion de la fibra bruta que puede ser
util para los procesos digestivos en el tracto humano. A esta fraccién
se le ha dado el nombre de fibra dietaria.

En esta fraccion se incluyen compuestos tales como el almidoén,
los polisacaridos no celulésicos, 1a celulosa, lalignina, la hemicelulosa
y sustancias pécticas. Se han ideado numerosos métodos de determi-
nacién de las diversas fracciones que la constituyen, sin embargo
hasta el momento no ha sido adoptado como oficial ninguno de ellos.
Por ejemplo, Anderson en 1988, propuso que la fibra dietaria total puede
calcularse conociendo las fracciones determinadas como polisacaridos no
almidones totales, polisacaridos no almidones solubles, polisacaridos no
celulésicos insolubles, celulosa y lignina. Algunos de los métodos pro-
puestos combinan la accién de enzimas amilasas para digerir la fraccion
almidén con métodos quimicos de hidrélisis acida.

La escogencia del método que debe seguirse depende de la
informacion detallada que se persiga sobre la composicién de esta
fraccién. Los métodos gravimétricos enzimaticos son capaces de medir
la fibra total asi como los componentes solubles en agua y los
insolubles en agua separadamente.

Los métodos por cromatografia gas-liquido dan la informacién
mas detallada sobre la composicién de aziicares pero son los que
necesitan mas tiempo. Ademas, los acidos urénicos pueden determi-
narse separadamente con métodos colorimétricos o descarboxilaciéon
y la lignina como residuo acido insoluble. Métodos colorimétricos
combinados con hidrélisis acida diferencial aiin dan camino simple
para hacer una caracterizacién burda de la fibra dietaria y pueden
corregirse mutuas interferencias especialmente cuando se usa un
método gravimeétrico enzimatico como etapa preparativa.

En la bibliografia se consignan algunas referencias de utilidad
para quien esté interesado en el tema.

1.2.4.3 Extracto No Nitrogenado

En esta fraccién se agrupan monoy disacaridos, la parte soluble
de la celulosa, pentosanas y lignina, las hemicelulosas, el almidén, la
inulina y toda clase de azucares, materias pécticas, acidos organicos
y otras materias solubles libres de nitrégeno, constituyendo asi la
fraccién mas valiosa del alimento.
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El almidén El almidén de origen vegetal y de gran importancia en la
bioindustria, es un polisacarido formado por un monémero tnico. la
glucosa. El almidén de maiz esta compuesto por un 27 % de amilosa
y el resto por amilopectina. La amilosa es un polimero lineal de
estructura helicoidal formado por el encadenamiento de moléculas de
glucosa con uniones -1,4 (ver Figura No.1.1 ). Constituye la porcién
interna del grano.

Su grado de polimerizacién es aproximadamente igual a 1000
unidades de glucosa que forman largas cadenas. Por accién de la -
amilasa se desdobla totalmente originando maltosa. En presencia

de soluci6n de yodo produce color azul que desaparece por calen-
tamiento.

La amilopectina es un polimero heterogéneo de estructura
ramificada con uniones 1,4 y ramificaciones -1,6. Su grado de
Polimerizacion es aproximadamente igual a 40.000 unidades de
glucosa. (ver Figura No.1.2).

Constituye la porcién mas externa del granulo. Por accion de la
$-amilasa solo desdobla del 55 al 60 % de su molécula para dar origen
a maltosa, porque esta enzima no desdobla las uniones 1,6 de las
moléculas de glucosa, quedando, por consiguiente, una dextrina de
elevado peso molecular. No tiene estructura microcristalina. En
presencia de soluciéon de yodo da una coloracién rojo-violeta.

_.__ Elporcentaje de extractivos no nitrogenados se determina por
calculo como ya se explico, restando de 100 los porcentajes de
humedad, grasa, fibra, cenizasy proteina o también, si se ha calculado
el porcentaje de materia seca, se resta de este las cantidades corres-
pondientes a los contenidos de grasa, fibra, cenizas y proteinas
expresados todos como porcentajes.

Este procedimiento esta afectado por las inexactitudes propias
de la determinaci6n analitica de los otros componentes, por €so sus
resultados son relativamente aproximados.

Los granos de cereales son especialmente ricos en esta fraccion,
constituida particularmente por almidén. Los pastos secos y otros
alimentos voluminosas son los mas pobres en extractivos no nitro-
genados y una parte de ellos consiste en hemicelulosas y la parte
soluble de celulosa y pentosanas. Por consiguiente, el extracto no
nitrogenado de los alimentos voluminosos es menos nutritivo que
el de los granos. ‘
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Figura 1.1. Molécula de Amilosa

1.2.1.5 Cenizas o Material Mineral

Lanaturalezay calidad delas variadas combinaciones minerales
se encuentran en las plantas alimentarias, son dificiles de determinar
aun cuando el resultado de la incineracién del material permite una
orientacién sobre su cantidad aproximada, puesto que en el proceso
cambia la naturaleza de las combinaciones originales debido a la
destruccion de la materia organica. En general las cenizas se compo-
nen de carbonatos originados en la materia organicay no propiamente
de la muestra.

La determinacion debe hacerse aumentando progresivamente la
temperatura del horno, hasta alcanzar el rojo oscuro (= 500 °C). No se
debe dejar pasar de esta temperatura pues se podrian descomponer
los carbonatos presentes y se volatilizarian otras sustancias como los
compuestos de fésforo, produciendo asi resultados erréneos. Otra
forma de destruir la materia organica es por oxidacién humeda, con
acido nitrico o sulfurico concentrados.

Es mas importante el analisis del contenido de algunos elemen-
tos en las cenizas que el porcentaje de esta, el cual puede mas bien
dar idea del contenido de sustancia organica, por diferenciay encierra
desgraciadamente muchas causas de error.

El analisis de las cenizas debe estar enfocado a la determinacién
de calcio, fosforo, potasio, manganesoy hierroy demas elementos que
tienen significado en alimentacién animal y humana.
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Figura 1.2. Molécula de amilopectina

Los elementos presentes pueden determinarse por numerosos
métodos. Elmétodo propuesto en esta obra comprende la incineracion
de la muestra y la solubilizacion de las cenizas con acido clorhidrico
para formar los cloruros respectivos, los cuales pueden valorarse

finalmente, por métodos volumétricos, colorimétricos o por absorcién
atémica.

Enla Guia de Laboratorio se propone la determinacién de calcio

por pérmanganometria, cuyas consideraciones teéricas son las si-
guientes:

Al caleinar la muestra de la harina para obtener las cenizas, el

compuesto de calcio, contenido en el alimento, se transforma en
carbonato de calcio CaCo,.

{J tratarlas cenizas con 4cido clorhidrico se produce la siguiente
reaccion:

CaCO, + HCl ----> CaCl, + H,0 + Co,

Al agregar el oxalato de amonio a la solucién que contiene el
calclo, el oxalato de calcio precipita, en un medio amoniacal. El medio
debe ser alcalino para que precipite el calcio completamente. Ademas,
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el reactivo se debe anadir lentamente y agitando, con el fin de obtener
cristales grandes y facilitar la filtracion y el lavado.

CaCl, + (NH,),C,0, ----> CaC,0, + 2NH,Cl

Es necesario dejar “madurar” este precipitado, durante por lo
menos 30 minutos, en un lugar caliente. El precipitado debe lavarse
varias veces para eliminar e] exceso de oxalato.

Al tratar el precipitado con acido sulfarico se pone en libertad el
acido oxalico:

CaC,0, + H,SO,----> H,C,0, + CaSO,

el cual se valora en caliente con la solucién de permanganato de
potasio. La reaccién en caliente tiene como fin acelerar la reaccién.

Las semirreacciones involucradas en esta reaccién son:
C,0,2 -2¢ ----> 2CO,
MnO," + 8H' + 5e ----> Mn*? + 4H,0

Como un mol de oxalato equivale a un atomo de calcio y, en la
oxidacion del oxalato se liberan 2 electrones, el peso equivalente del
oxalato sera PM/2 y el del calcio sera P. at./2

Interferencias Todos los metales, con excepcion de los alcalinos, for-
man oxalatos insolubles y, por lo tanto, interfieren en la valoracién.
Sin embargo. en el caso del magnesio, el oxalato no se forma si esta
presente el cloruro de amonio.

1.2.2 Digestibilidad

Como ya se dijo, los principios nutritivos aportados por el
alimento no son aprovechados en su totalidad por el organismoy parte
de ellos se encuentran posteriormente en las heces. A la parte que
aprovecha el organismo se le conoce como principio digestible. Se
llama coeficiente de digestibilidad de un elemento nutritivo, el porcen-
taje medio de cada elemento digestible existente en el alimento.
Ademas las diferentes clases de organismos varian algo en su capaci-
dad para digerir cualquier alimento dado. Por esta razén, cuando se
calculan los elementos nutritivos digestibles como base para una racién
equilibrada, es indispensable emplear coeficientes medios de digesti6n,
calculados en base a muchos ensayos y consignados en tablas.
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En general, el extracto no nitrogenado de los alimentos es un
poco mas digestible que 1a proteina y 1a grasa y mucho mas digestible
que la fibra. La porcion de la fibra que es asimilada por el organismo
recibe el nombre de “fibra dietaria”.

Para determinar los porcentajes de elementos nutritivos diges-
tibles de cualquier producto alimenticio, se multiplica el porcentaje de
cada elemento nutritivo por el coeficiente de digestion de ese elemento.

1.2.3.Valor Calérico

Los nutrientes deben proveer al organismo de la energia nece-
saria paramantener su temperatura corporal y para el funcionamiento
Inecanico de todos sus érganos y miembros, por lo que se acostumbra
amedir el valor nutritivo de los alimentos en términos de kilocalorias
o en kilojulios equivalentes del calor (1 keal = 4,18 kilojulios).

La cantidad de energia, que obtiene el organismo del alimento,
€S menor que 1a producida cuando el mismo alimento se quema en un
calorimetro, porque el alimento no es totalmente asimilado por el
grgamsmo, Por ejemplo 1 gramo de proteina en un calorimetro libera

‘6 kilocalorias mientras que en el cuerpo la energia disponible es de
Solo4keal por gramo. De forma similar los valores caléricos de la grasa
y del almidén, medidos mediante técnicas fisicas son de 9,4y 4,2 kcal
g":‘ 1g}‘alimo respectivamente, mientras que sus valores energéticos

Slologlcos.son de 9,0 y 4,0 keal respectivamente.

sus El contenido en calorias de un alimento se hace multiplicando
contenidos porcentuales de grasa, proteina y extractivos no

nitrogenados, por los factores calculados tedricamente asi:
Grasa%x 9 Kilocalorias/100 g
Proteina bruta x 4 Kilocalorias/100 g
E.N.N.x4 Kilocalorias/100 g
Otra forma de expresion d 5 :
h el valor calérico segiin M. Becker es la
2;1;:‘&:; t?;gestible, definida como la diferenciagentre el calor de

n del alin'}en_to y €l calor de combustién de las heces y
ta o energia util para la produccién y el mantenimiento.

1.2.3.1.Unidades de Energia

energia ne

La férmula de expresién de la energia neta era la conocida con
el nombre de “valor almidén”, en la cual el valor nutritivo total del
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alimento se comparaba con la energia neta del aimidén puro digestible
que se utilizaba como unidad. Kellner calcul6 el valor almidon de cada
uno de los principios inmediatos digestibles asi: (M. Becker, p. 175).

TABLA 1.4 FACTORES DE VALOR DE ALMIDON PARA LOS PRINCI-
PIOS INMEDIATOS DIGESTIBLES

Proteina digestible .......cccvviiiiiininiiinniiiiiiiinii, 0.94
Fibra bruta digestible .....cc..cooviiiriiiiniiiiiiiiiiiiiii, 1,00
Extracto no nitrogenado digestible ...........cccoeevirrrrnnnnaen. 1,00
Grasa bruta proveniente de tortas....cc.cccceeeennccecnienncnnnnns 2,41
Grasa bruta proveniente de cereales ..........cccieiecennnennees 2,12
Grasa bruta proveniente de piensos, forrajes................ 1,91

También puede utilizarse directamente la cifra de calorias netas
y puesto que su determinacion experimental se realiza por medio de
la acumulacién de grasa en el organismo, se les denomina “calorias
netas para la produccién de grasa” (NKF = Netto Kalorien Fettansatz).
El calculo para el valor nutritivo para una harina de soya, por ejemplo,
se efecttia segan Kellner, (nombrada por Becker) asi:

Valor determinado  x Digestibilidad = Valor
experimentalmente % Digestible

Valor digestible x F. valor almidén = Energia(kcal)/100g

% Digest % %
Proteina bruta 45.4 93 Prot. Digestible = 42.2

Grasa bruta 1.1 54 Grasa Digestible 0.6
Fibra bruta 6.0 64 Fibra Digestible 3.8
E.N.N. 30.1 93 E.N.N.Digestible 28.0

x Valor almidén =  Energia
Prot. Digestible 42.2 x 0.94 39.7
Grasa Digest. 0.6 x2.41 1.4
Fibra Digest. 8.8 x 1.00 3.8
E.N.N. Digest 28.0 x 1.06 28.0

Total 72.9
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Si se utiliza para los calculos el NKF hay que tener en cuenta que
un gramo de almidén digestible alcanza un valor de 2.356 NKF.

Existe ademas un sistema propuesto por Armsby, analogo a los
anteriores pero que tiene como unidad la suma de 1000 calorias netas
= 1 Therm. (M. Becker, 1971).

El problema de calculo puede presentar ademas otras variables

Por lo que se aconseja consultar en casos especificos obras dedicadas
al tema.

1.3 ALIMENTOS CONCENTRADOS

1.3.1 Introduccién

Los alimentos concentrados son suplementos preparados co-
mercialmente, que poseen concentraciones de proteina, grasa, mine-

rales y vitaminas superiores a las normales encontradas en los
alimentos basicos.

La significacion econémica de la produccién animal ha aumen-
tado extraordinariamente en los ultimos decenios. La carne, la leche,
la mantequilla, e] queso, los huevos, etc, son apreciados cada vez mas
tomo alimentos de gran valor biolégico y producidos en gran escala
convirtiendo los organismos animales en verdaderas fabricas de
Nutrientes para el hombre. Evidentemente, la obtencién de tales
mateﬂgles requiere una alimentacién cuidadosamente equilibrada de
los animales productores y es por ello por lo que el conocimiento
t?xacto del valor nutritivo, calidad y composicién de los piensos y

orrajes, es de importancia decisiva.

1 El fin primordial del analisis de piensos y forrajes radica en
ograr datos para una caracterizacién y valoracion de los materiales

nutritivos para fines practicos, es decir, para la alimentacién racional

de los animales de granja.

Para entender la ciencia de la alimentacién y de la nutricion
animal es necesario el conocimiento de la composicion quimica de la
constitucién de los animales, para comprender sus necesidades
alimenticias y se requiere ademas un conocimiento analogo sobre las
sustancias que contienen las plantas, puesto que estas proporcionan
la mayor parte del alimento que consumen.

En general los componentes de los piensos y forrajes pueden
clasificarse asi:
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a) Portadores de energia: Carbohidratos (almidén, azucar, celulosa,
hemicelulosas, etc), grasas, proteina en exceso. .

b) Sustancias estructurales:

1.Elementos plasticos

I Organicos: Proteina, aminoacidos esenciales, acidos grasos
esenciales.

IT Inorganicos: Agua, compuestos de calcio, magnesio, fésforo,
potasio, sodio, cloro, hierro, azufre.

2. Biocatalizadores

I Del organismo: Fermentos y hormonas.

II De la alimentacién: Vitaminas, compuestos inorganicos de
los oligoelementos.

c) Otros componentes: Lignina, suberina, cutina, ceras, especias,
aceites esenciales, colorantes, alcaloides, glucosidos, sustancias
amargas, taninos y otros.

La composicién quimica del cuerpo de los animales varia mucho
segun la clase, edad y grado de gordura. En general se ha podido
establecer que, por ejemplo para el ganado vacuno, la proporcién de
agua disminuye progresivamente a medida que el animal se hace
adulto y engorda; el porcentaje de proteina queda normalmente
constante durante el crecimiento pero disminuye a medida que el
animal engorda. El porcentaje de grasa aumenta gradualmente du-
rante el crecimiento y mas rapidamente durante el engorde y el

porcentaje de materia mineral disminuye a medida que el animal
engorda.

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas en su documento
No. 699, fija las especificaciones generales que deben cumplir estos
productos con relacion a los contenidos de fibra cruda, humedad,
cenizas y contenido de elementos minerales. Posteriormente en la
Norma 2611 se especifican los requerimientos que debe cumplir el
alimento completo para aves de posturay para pollos de engorde como
se muestra en las Tablas 1.5y 1.6 y en la Norma 1839 se fijan dichos
requisitos para el alimento completo para cerdos. (Ver Tabla 1.3).
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TABLA 1.5 REQUISITOS QUE DEBE CUMPLIR EL ALIMENTO TABLA 1.6 REQUISITOS QUE DEBE CUMPLIR EL ALIMENTO COM-
COMPLETO PARA POLLOS DE ENGORDE PLETO PARA AVES DE POSTURA (Continuacion)
Iniclacion Engorde Finalizacion Prepostura postura Reproduccion
Requisitos Requisitos
Min% | Max.% [ Min% | Max.% Min.% Max.% Min% |Max.%| Min.% | Max% | Min.% | Max.%
Proteina 14.0 - 14,0 - 14,0 - Proteina 14,0 - 14,0 - 14,0 -
Grasa 25 - - - 25 - Grasa 2.5 - - - 2.5 -
Fibra . 6.0 - 6,0 - 8.0 Fibra - 6.0 - 6,0 - 8.0
Cenizas - 10.0 - 15,0 - 12.0 Cenizas - 10.0 - 15.0 - 12,0
Humedad - 13,0 - 13.0 - 13.0 Humedad - 13,0 - 13,0 - 13.0
Calcio 2,5 - 3.0 - - - Calcio 2.5 - 3.0 - - -
Fésforo 0.8 - 0.6 . - . Fésforo 0.8 - 0.6 - - -

TABLA 1.7 REQUISITOS QUE DEBE CUMPLIR EL ALIMENTO COM-

PLETO PARA CERDOS
TABLA 1.6 REQUISITOS QUE DEBE CUMPLIR EL ALIMENTO T o T o Tooe T oo T ror
COMPLETO PARA AVES DE POSTURA Requisitos
Min.s%6 Max.% Min.% Max.% Min.%6 Max.%
Iniclacién Engorde Finalizacién Pretnic. 2.0 3.0 : 100 0.8 0.6
- Requisitos
Min% | Max% | Min% | Max9% | Min% | Max.% Iniefacién 19.0 3.0 - 100 0.7 0.6
Proteina | 18,0 - 14,0 - 12,0 - Levante 16.0 3.0 7.0 2.0 0.6 0.5
Grasa 30 - 2.5 - 2,5 - Engorde o 14.0 3.0 8.0 9.0 0.6 0.5
] Ceba
Fibra - - 6.0 - 8.0 - 8.0 Gestacién 12,0 3.0 12.0 9.0 075 0.6
Cenizas - 8.0 - 8.0 . 8.0 Lactancia 14.0 3.0 8.0 9.0 075 0.6
Humedad - 13.0 - 13,0 - 13.0 Reproduc 14.0 3.0 8.0 9.6 0.75 0.6
Calcio | 10 - 1.0 . 1.0 .
Terminado{ , & 3.0 8.0 9.0 0.75 0.6
o Finaliz.
Fésforo 0.8 . 0.8 . 0.8 .

Nota:Para todos los casos Humedad maxima 13 %.

Sal: Minimo 0,35 % y Maximo 0,5 %1.3.2 Definiciones
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1.3.2 Definiciones

Al estudiar la alimentacién del ganado es necesario fijar clara-
. mente lo que se entiende para los siguirntes términos.

El término nutritivo se aplica a todo constituyente o grupo de
constituyentes alimenticios, de la misma composicién quimica gene-
ral, queayudan al mantenimiento de lavida animal. La proteina cruda,
los hidratos de carbono y la grasa constituyen generalmente clases
reconocidas de elementos nutritivos, aunque el aire, el agua. las

materias minerales y las vitaminas pueden asi mismo recibir esta
denominacién.

El término elemento nutritivo digestible indica la porcion de cada
elemento nutritivo que puede ser digerida y asimilada por el cuerpo.

3“34 ones el alimento suministrado a un animal durante un periodo
€ 24 horas, ya sea que se le dé de una vez o repartido en porciones.

gacién cquilibrada es la que proporciona o contiene los diversos
t ementos nutritivos, en proporciones y cantidades tales que alimen-
ara en la forma apropiada al animal durante las 24 horas.

Forrajes. Pastog 1 3 1
' a tilizan humedas para la
alimentacién amg,aﬁ ntas verdes que se utilizan ham P

Pie - .
u nsos. }’Orcion de forraje seco que se suministra a los animales como
N2 racién concentrada,

Segun la etapa de crecimiento 5 1 sus
producciéon del anima

;‘:}_‘;il::_g?ntos Nutritivos varian asi p)c:r ejemplo para los alimentos

para inicias'i§egun lavariacion de peso, se encuentran formulaciones

reprodu 1Clon, levante, engorde y ceba de lechones o finalizacion,
€cion y lactancia para cerdos adultos.

En form3 semejante . 1

" para aves, ya sean pollitos destinados a

f,gfgrlg: ggﬁg:gmm de carne, habra unlc,)s requerimientos distintos que

su etapa de pre estinadas a proeduccion de huevos o para las gallinas en

Técnicas en sus%OStura Y postura. El Instituto Colombiano de Normas

comercializacig OCumentos 1839 y 2107 fijan dichos requisitos para la

N de estos productos en el territorio nacional.

1.3.3 Proceso de Obtencién de Alimentos Concentrados

El proceso de fabricacign de alimentos concentrados es muy

sencillo y tiende a obtener mezclas homogéneas y estables de facil
almacenamiento y distribucién.
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1.3.3.1 Materias primas

.En Colombia las materias primas son:

a) Granos: sorgo, maiz, cebada, arroz con cascara, soya, millo, etc.

b) Tortas o subproductos de extraccion de aceites: algodén, palma
africana, coco, soya, ajonjoli.

c) Harinas: arroz, ostras, alfalfa, harina de pescado, harina de
sangre, harina de avena y harina de subproductos de matadero.

d) Subproductos: Del Trigo: mogolla, salvado; del arroz: pica,
salvado; del maiz: harina zootécnica.

e) Minerales: harina de huesos, carbonato de calcio, bifosfato de
calcio, 6xido de hierro, cloruro de sodio, sulfato de manganeso,
sulfato de cinc, yoduro de potasio, urea.

f) Melaza de cana

g) Vitaminas y Drogas: A, B,,, Riboflavina, Pantotenato de calcio,
tiamina, colina y otros.

Recibido el cargamento en la fabrica, se comprueba su calidad
determinando en cada caso una variable, por ejemplo porcentaje de
proteina para tortas, o porcentaje de azicares en melaza.

Segun el alimento que se va a producir se plantea su férmula.

1.3.3.2 Formulacion

Generalmente el zootecnista formula los requerimientos caléri-
cos y contenidos minimos de proteina y grasa y maximo de fibra cruda
que deben suministrarse a un determinado animal para lograr el
efecto deseado. En las Tablas de alimentos se encuentran, general-
mente, listados los analisis para la mayoria de los materiales comun-
mente usados para la produccion de concentrados lo cual orienta a la
industria para buscar en el mercado los productos que necesita. Estos
productos se someten en la industria a analisis de control de materias
primas. Surgen los interrogantes: ¢Qué significan estos niimeros?
4Como se usan? ;,Como se interpretan los resultados de los calculos
con el fin de llegar al analisis de garantia? jPueden formularse varias
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garantias?, Al calcular el contenido de nutrientes se responde a estas
preguntas y algunas otras.

Calculando asi el contenido calérico para cada materia
prima y conociendo el requerimiento calérico del animal, se
puede programar la mezcla que debe usarse.

Generalmente se completa la mezcla con fuentes de minera-

les y vitaminas cuya necesidad ha sido previamente estudiada en
cada caso.

Un ejemplo: En una empresa de alimentos concentrados se
requiere un alimento que cumpla con los siguientes requisitos:

Kcalorias por 100 g 350

Proteina cruda 13 % minimo
Grasa 3.5 % minimo
Fibra 2,5 % maximo

A simple vista se ve que el mayor contenido calérico deberia ser
suministrado por carbohidratos sojubles, de los considerados dentro
del E.N.N es decir almidones,

En el mercado g
de soya. Al analj
analisis préximo

€ ofrecen a buenos precios maiz, avena y torta
zarlos en e] laboratorio presentan los siguientes
S en base seca (Resultados promedio).

Maiz Amarillo %

Proteina bruta 8.8
Grasa 3.5
Cenizas 20
Fibra 2.5

E.N.N. 83,2
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Avena
Proteina bruta
Grasa
Fibra
Cenizas
E.N.N.

Torta de soya
Proteina bruta
Grasa
Fibra
Cenizas

E.N.N

12,0
4.5
1.5
12,0
70,0

40,0
1,0
6.0
2,0
51,0

Considerando como factores los requisitos en contenido de
proteina, grasay fibra, se pueden establecer las siguientes ecuaciones,

denominando: X = Maiz; Y = Avena ; Z = Torta de soya.
2,5X+1,5Y + 6,0 Z = 2,5 % méximo de fibra cruda
88X+12 Y+40 Z=13 % minimo de proteina

3,6X+4,5Y +Z = 3,5 minimo de grasa

Al resolver estas ecuaciones, correspondientes al balance de

masa, se obtiene los siguientes valores para las incégnitas:

X=0,5492Y = 0,3210Z = 0,1242

Quiere decir esto que una mezcla de 55 % de maiz, 32 % de avena
y 12 % de torta de soya cumpliria los requisitos propuestos para este

alimento.

En la actualidad se han desarrollado programas de computador
como €l propuesto por Pizza y Quitian (1977), mediante los cuales se
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pueden obtener varias formulaciones que suministran la misma
energia metabolizable dentro de una composiciéon alimenticia seme-
jante y dentro de un limite que el usuario podra elegir segin sus
propios criterios y necesidades industriales, teniendo en cuenta el
costo y las exigencias para cada caso.

Otro ejemplo seria el siguiente:

Un duefio de una fabrica de alimentos concentrados quiere
mezclar maiz, avena y torta de soya. Al pesar el grano tiene 560 kg de
maizy 160 kg de avena. A estos granos molidos y mezclados les quiere

agregar 100 kg de torta de soya. Quiere entonces conocer cuanta
proteina, grasa y fibra tiene su mezcla.

Delanalisis de las materias primas tenemos los datos siguientes
en base seca.

Maiz amarillo
Proteina total 8,8 %
Grasa 3.9%
Fibra menor de 2,5 %

Esto significa que cada 100 kg de maiz contiene 8,8 kg de
proteina, 3,9 kg de grasa y menos de 2,5 kg de fibra cruda. Como en
la mezcla hay 560 kg de maiz, tendremos que su aporte al producto
final sera:

Proteina total 8,8x 5,6 =49,3 kg
Grasa 3.9x5,6=218kg
Fibra cruda 2,5x5,6 = 14 kg

Para la avena tenemos los resultados de analisis asi:

Proteina total 12,0 %
Grasa 4.5%
Fibra , 12,0 %
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Hay 160 kg de avena en la mezcla, su aporte sera:
Proteina total 12x1,6=19,2 kg
Grasa 45x16=72kg

Fibra cruda 2x1,6=192kg

El analisis de la torta de soya fue el siguiente:
Proteina total 44.0%
Grasa 0.9 %

Fibra 6.5 %

Puesto que hay 100 kg, su aporte a la mezcla sera el mismo
expresado en kg.

Resumiendo los aportes en los 820 kg de mezcla:

Proteinas Grasa Fibra Cruda
kg kg kg
Maiz 49,3 21,8 14,2
Avena 19.2 7.2 19,2
Torta de soya 44,0 0.9 6.5
Total 112,5 29,9 39,7

Asi podemos calcular en 100 kg de la mezcla como estan
repartidos los nutrientes; los valores en porcentaje seran:

Proteina 13,7 %
Grasa 3.6 %

Fibra 4.8%
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Una garantia segura para esta mezcla se expresaria asi:

Proteina cruda no menos de 13,5 %
Grasa cruda no menos de 3.5%
Fibra cruda no mas de 50%

Otro ejemplo: Se tiene el caso de un alimento para cerdos que
contiene 42 % de proteina, 2,5 % de grasa, 6,5 % de fibra, de 3 a 3.5
% de calcio, 1,6 % de fosforo yentre 1,5y 2,5 % de NaCl y el cual debe
mezclarse con granos para balancear la férmula en las siguientes
proporciones: 400 Ib de este alimento se mezclan con 400 Ib de avena
molida y 1.200 Ib de maiz amarillo para obtener un alimento de 16 %

de proteina. Peso total de la mezcla 2.000 1b. JCual seria su nueva
garantia?

Aporte del maiz = 60 %

%

Proteina ° 88x0,6= 5,28
Grasa . 3,9x0,6=2,34
Fibra 2,5x0,6=1,50
Calcio

0,03 x 0.6 = 0,018
Fésforo 0.27 x 0.6 = 0,162

Aporte de la avena = 20 %

Proteina 12 x0,2=2,40
Grasa 4,5x0,2 =0,90
Fibra 12 x0,2 =2,40
Calcio 0.1x0,2=0,02
Fosforo 0.35x0,2 =0,07
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Aporte del concentrado = 20 %

%
Proteina 42 x0,2=8,4
Grasa 2,5x0,2=0,50
Fibra 6,5x02=1,30
Calcio 3.2x02=0,64
Fosforo 1,6x0,2=0,32
NaCl 2,0x0,2=0,40

Sumando los aportes de todos se tiene en las 2.000 1b :

Proteina
Grasa
Fibra
Calcio

Fosforo

La garantia seria:

Proteina cruda Min.

Grasa Min.

Fibra Max.

16,08 %
3,74 %
5,20 %

0.858 %

1,182 %

16,0 %
3.5 %

55%
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1.3.3.3. Terminado

Cadamateria prima se almacena en un silo diferente, el cual esta
comunicado directamente al mezclador. Se afiaden las cantidades
pesadas de las diferentes materias primas secas y se mezclan cuida-
dosamente. Como material aglutinante se utiliza generalmente la
melaza decafia, la cual debe afiadirse también debidamente dosificada.
Después de un tiempo prudencial de mezcla, se somete a secado y se
Procede a darle la forma de pastillas o de granulos segin sea mas
conveniente para el animal al cual se va a suministrar. Pasa luego a
la empacadora y de ahi a los almacenes de distribucién. Se toma aqui
otra muestra para el control del producto terminado.

1.4 CEREALES, LEGUMINOSAS Y OTRAS FARINACEAS

1.4.1 Introduccién

Desde tiempos remotos los cereales han constituido la base
alimenticia del hombre y de los animales. Se sabe que mucho antes de
la era cristiana, los romanos celebraban fiestas durante la época de
siembra y recoleccién, en honor de la diosa Ceres a la que agradecian
la produccién de los granosy en las cuales hacian ofrendas, principal-
mente de trigo y de cebada, llamadas “cerealia munera” o dones de
Ceres, de donde se deriva su nombre. ’

ol ce I:(os cereales principales son el trigo, el maiz, la avena, el arroz,
gram{l eno y la cebada, pertenecientes todos a la familia de las
e ineas. Otras como el sorgo, los mijos y la quinoa o quinua, que

Se€ consideran botanicamente como cereales, son utilizados por

algunos sectores de Ia poblacién y su uso para alimento humano es
menos conocido mundialmente.

11 ga fami_lia delas gramineas se caracteriza por presentar un fruto
amado caridpside en el cual la envoltura de la semilla se fusiona con

i?xi?:gj ovario para formar los cascabellos o raspas (Botanica econo-

. EnlaFigura 1.3 se muestra la estructura de los granos de trigo,
maiz, arroz, avena y cebada.

. En general podemos observar que los diferenteé nutrientes
estan concentrados en determinadas partes del grano, cumpliendo

ademas funciones especificas de la semilla, para conservar la vida de
la futura planta asi:
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Figura 1.3. Estructura de los granos de trigo, malz, arroz, avena y cebada
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La cubierta, corteza o tegumentos externos constan de estruc-
turas fuertes ricas en el grupo llamado fibra cruda y conteniendo
algunos compuestos de caracter mineral. En el germen podemos
distinguirla plimula, vastago o epicotilo que al germinar va a proyectarse
en la superficie y la raicilla, radicula o coleoriza que formara la raiz.
Estas estructuras que conjuntamente forman el embrién son ricas en
proteina, que forma el protoplasma vivo y generalmente esta protegida
por una membrana fibrosa llamada escutelo y por tejidos protectores
ricos en sustancias grasas. El endosperma que ocupa generalmente la
parte més voluminosa del grano es rico en sustancias comprendidas
dentro de lo que se llama comunmente extracto no nitrogenado, es
decir, almidones y azicares y sustancias de tipo protéico como el
gluten que actiian como reserva nutricional del germen para sus
primeras etapas de crecimiento. Esta envuelto por una capa también
de naturaleza protéica llamada capa de aleurona.

1.4.2 Principales Cereales

El trigo es una graminea anual del genero Triticum, que com-
Prende un niimero considerable de especies silvestres y cultivadas. Su
grano maduro se dispone en espigas en forma espiral. Es la fuente
principal de la harina panificable en todo el mundo, debido a la
presencia en ella de sustancias proteicas y amildceas que tienen la
propiedad de hincharse con el agua para formar unas masa elastica
Y plastica. A estas sustancias se les da el nombre de “gluten”.

" En general del género Triticum se conocen las variedades

vulgare” y "durum"; este tiltimo produce una harina muy apreciada
para la fabricacién de pastas; del tipo "vulgare” se encuentran dos
tipos con diferente comportamiento durante la molienda; duros y
blandos. Los duros Presentan un gluten fuerte apto parala produccion
delpanylosblandos que tienen un gluten débil se aplicana galleteria.

Las proteinas denominadas glutelinas y prolaminas constituyen
la mayor parte de la fraccion protéica en los granos de cereales y se
sintetizan en ellos en su periodo final de maduracién. Otros cereales
de uso extendido son el maiz, la avena, el arroz, el sorgo y la cebada,
los cuales constituyen en muchas partes del mundo, la tinica fuente
de proteina y el aporte calérico fundamental en la alimentacién
humana. Por estarazon se est4 tratando de mejorar la calidad protéica
de algunos de estos granos, por cruzamientos genéticos, con lo que se
ha logrado la produccién por ejemplo, de un mutante del maiz,
llamado “opaco 2" rico en dos aminoacidos esenciales; lisina y
triptofano y del “tritical” hibrido del trigo y el centeno y rico en lisina.
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El maiz es el cereal que presenta mayor diversidad de usos; su
grano es muy nutritivo, con un elevado porcentaje de carbohidratos
facilmente digeribles, grasas y proteinas. En nuestro pais se consume
como base de sopas, semitrillado en forma de “cuchuco”, en forma de
arepas obtenidas con harinas precocidas o con granos pelados y
cocidos en casa. Su almidon se utiliza en numerosas preparaciones

F

(4]
0

e ' ;/’ N A PLANTA
5 ' B . SECCION LONGITU-
A DINAL DE LA INFLO-

RESCENCIA FEMENINA .
- o C. MAZORCA

&
Figura 1.5 Maiz
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culinarias, que cubren las necesidades desde preparacion de dulces
y tortas hasta pastas, sopas y coladas. Se considera también como
semilla oleaginosa y su aceite es muy apreciado en culinaria.

Por ser un alimento tradicional y autéctono, su preparacion y
consumo varia en las diferentes regiones del pais, constituyéndose
solo o sus productos, en elementos esenciales de la canasta familiar
colombiana.

Ademas, el maiz tiene numerosos usos industriales como
insumo en industrias como la cervecera o para elaboracion de
productos tales como jarabes, pegantes y muchos otros.

La avena es una de las bases nutricionales especialmente
de la ninez colombiana como constitutivo de teteros y coladas.

Su uso se incrementa ahora entre la poblacion adulta en sopas
y pastas de hornear y como bebida refrescante y nutritiva en muchas
regiones del pais. Su contenido en fibra dietaria de facil consumo la
hace recomendable para la alimentacién de personas propensas a
desérdenes digestivos.

El arroz es practicamente el cereal de consumo diario en todas las
mesas colombianas. Acompana siempre elllamado “plato fuerte” es decir
el que contiene la proteina en mayor cantidad ya sea de origen animal
ovegetal. Se consume generalmente trillado o pulido en forma de granos
secos, solo o en preparaciones enriquecidas con carnes, verduras y
salsas y también en sopas, entero o como base de cremas.

Por ser uno de los cultivos industriales mas extendidos en nues-

tro pais, su precio esta al alcance de practicamente toda la poblacién
colombiana.

La cebada es mas cultivada con fines industriales como materia
prima para cerveceria. Sin embargo su uso, trillada en forma de cebada
perlada o a medio triturar en forma del llamado cuchuco, es materia
prima de ricas sopas caracteristicas de algunas regiones del pais. La
harina de cebada fue muy utilizada en otros paises para la obtencién
de pan, uso en el que practicamente ha sido reemplazada por la harina
de trigo, pues la de cebada posee poco gluten y por eso sus caracte-
risticas para panificacion no son las mas favorables.

La cebada germinada constituye la malta, cuyo extracto azuca-
rado llamado mosto, es la materia prima de la obtencién de cerveza.
Elresiduo de malteria constituye una materia primarica en proteinas,
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grasas y fibra, muy utilizada como insumo en la industria de
alimentos concentrados para animales.

1.4.3 Leguminosas y Otras Fariniceas

Las leguminosas, comestibles aunque en menor proporcién que
los cereales, constiuyen también un grupo muy importante de alimen-
tos, especialmente por su aporte protéico, el cual complementa al de
los cereales por contener aminoacidos como lisina, ausente en ellos.
A esta familia pertenecen el mani, el garbanzo, el haba, la lenteja, la
arveja, los frijoles y la soya o soja, que es leguminosa oleaginosa
simultineamentey cuya tecnologia se ha desarrollado ampliamente en
los tiltimos afios como medio de enriquecer nutricionalmente la dieta
en los paises del Tercer Mundo.

Las tortas de semillas oleaginosas, inicialmente usadas como
Ingredientes en la alimentacién animal, han sido objeto de numerosas
investigaciones para incorporarlas en la alimentacién humana. Los
texturizadosyy otras formas de presentacion se estan incorporando en
alimentos tradicionales, sustituyendo por ejemplo la carne de vacuno,
Pero manteniendo su valor protéico.

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas ha oficializado
documentos en los cuales establece los requisitos que deben cumplir
cada uno de los granos y cereales destinados al consumo.

Estos requisitos serefieren principalmente a la densidad o masa

Ppor volumen que se espera para cada uno, asi como los niveles de
sanidad e integridad.

Definen el grano infestado como aquel que se encuentra con
presencia de insectos vivos u otras plagas dafinas al grano en
cualquiera de sus estados bilégicos (huevos, larvas, pupas o adultos)

y granoinfectadoaquel con presencia parcial o total de hongos, mohos
y levaduras.

La siguiente Tabla resume los valores del analisis préximo
de algunos cereales, leguminosas, semillas de oleginosas y pro-
ductos industriales, tomados de la Tabla de Composicion de
Alimentos Colombianos (1978), del libro Introducciéon a la bio-

quimica y tecnologia de los alimentos de Cheftel (1983) y de la
obra de Morrison (1959).
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TABLA 1.8 ANALISIS PROXIMO PROMEDIO DE ALGUNOS CE-
REALES, LEGUMINOSAS Y OLEAGINOSAS

Humedad Prot. Grasa Fibra Ceniza | E.N.N.

Decripcion % % % % % % Calorias

Trigo***

Triticum Vulgare 8-18 7-18 1.5-2 2-25 1.5-2 | 60-69

Maiz Opaco
Amarillo 10-7 10-1 5-1 1.4 1.2 71,5 35B
Zea mays L.

Avena. grano
entero aplastado. 9.0 14,2 7.3 1.6 1.6 66,7 356
Avena Satlva

Arroz paddy
seco*** 12 7.5-9 2 9 6 63
Oriza Sativa L.

Centeno grano
entero* 13.5 10.8 1.6 3.3 1.5 69.3 314

Serele cereale L.

Cebada Grano
Entero *

Hordeum vulgare 14.6 10.2 1.6 3.3 1.9 69 311
L.
Frijol Blanco :
Grano seco® 14.1 22,2 1,1 4.2 4,0 54.4 306
Quinua* 13.0 16,4 2,0 6.0 3.0 59,6 301
Mani Grano* 4.8 31,3 51 23 2,6 8,0 568
Garbanzo***
Cicer Arletinum L 21 7 2-4 3.5 65
Haba®**
Vicla Faba 28-33 2 2-7 3 58
Lenteja***
Lents esculenta 22-30 3 3 2,5 62

moench
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TABLA1.9 ANALISIS PROXIMO PROMEDIO DE ALGUNOS PRODUC-
TOS FARINACEOS
Humedad Prot. Grasa Fibra Ceniza E.N.N. .
Decripcién % % % % % % Calorias
Decripeién Hun;:dad P:t. Gl;:sa F;l;ra Cc;;im E.l;i‘;N. Calorias
Arveja o alverja
grano seco® 12,4 239 0.8 6.5 2.4 54 308
Pan blanco de harina
Pisum satfvum de trigo de la* 19.2 9.0 3.4 0.6 1.7 66,1 337
Frijol Radical* P ral d
- an Integ e trigo
th:lseolus 12.4 22,9 1-3 5.2 3.7 54.5 312 ntere molidos 35.3 8.1 2.0 1.7 1.9 51.0 249
Soja* Arcpa redonda de
Glycine max (L) 35.50 20 10 5 18 mats blanco tallades | 57+5 4.1 0.5 0.5 0.1 37.3 173
Merril
Pastas allmenticias de
Maiz porva® 13,5 7.7 52 2,1 1.4 70.1 347 sémola de trigo® 14.5 [ 107 0.4 0.3 0.8 73.6 [ 350
Malzamztﬂlo 12,0 8.4 1.2 0.5 0.6 77.3 361 Ccbada perlada® 11,4 9.0 0.7 1,0 1.1 76.8 359
Maizena. Almidén de
mﬁf 20-30 35.40 3 a5 20 malz refinado® 13.5 0.6 0.2 0.4 0.1 85.2 347
Leche de soya*
1 parte de grano 92,7 3.8 3.0 0.0 0.4 2,1 30
Semilla de soya*** 10.0 379 18,0 5 4,6 24,5 9 partes de agua
Leche de soya
atomizada® 3.4 37.9 30.0 0.7 5,0 21.9 472
s“m'““‘;.‘.’f 20.38 | 3s-50 10 a5 46
Btenestarina. Harina
compuesta 9.7 26.0 1.4 1.4 3.3 58,2 319
enriquecida®
ijeo‘“n;:‘:l‘i,‘.’f 8.0 223 | 429 10.3 5.6 10.9
Cuchuco de ccbada* 10.2 9.0 0,7 1.0 1,8 77.8 345
Semilla de 1530 | 35-40 4 3.5 17
co Cuchuco de trigo* 10.5 13.7 1.2 2.5 1.5 70.6 326
Maiz pira grano
entero*** 125 87 3.8 2.0 1.2 71.8 335 Harina de trigo* 12,9 11,8 1.0 0.5 0.6 73.2 342
Arroz integral®*® 1.5 8.6 1.0 0.8 1.1 77.0 341 Torta dc soya obtenida 8.6 43.9 5.2 5.9 6.2 30.2
por expresion
(Contintia)
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(Continuacidn)
Humedad| Prot. Grasa Fibra Cenliza E.N.N. .
Decripcién u 0% % % % % % Calorias
Torta de soya extraida
por el solvente*** 9,7 45,7 1.3 5.8 6.1 31.4
Torta de semilla de
girasol extraida por 10,8 19,6 1.1 359 5.6 27.0
solventes***
Torta de ajonjolii
obtenida por 6.3 43.3 9.0 6.2 11,6 23.6
expresién

° Tabla de Composicién de Alimentos Colombianos. ICBF, 4* Ed. Bogota, 1978.

“MORRISON F. B. Foods and Feeding. 22* Ed. The Morrison Publishing Co. Clinton. lowa, 1959.

""CHEFTEL. J. C. et al. Introduccion a la bioquimica y tecnologia de los alimentos. Editorial Acribta,
Zaragoza Espafa, 1983.

1.5 PRODUCTOS DERIVADOS DE FARINACEAS

1.5.1 Pan comin

Seguin la norma ICONTEC 1363 se define el pan comun como el
“producto poroso obtenido de la coccién de una masa preparada con
una mezcla esencialmente compuesta de harina de trigo, levadura,
agua potable y sal, la cual puede contener grasa de origen vegetal o
animal, aceite hidrogenado, mantequilla, lecitina, margarina, diastasa
y clorhidrato de lisina y huevo.

Se clasifica segiin sus agregados en:

Pan francés, aquel de corteza tostada que contiene principalmente
harina de trigo, agua, levaduray sal adicionado o no de grasay azucar.

Pan blando, aquel de corteza blanda que contiene principalmente
harina de trigo, agua, levadura y sal adicionado de grasa y azucar.

1.5.1.1 Elaboracién del Pan

Enlaelaboracién del pan francés que es el mas comun se realzan

tres operaciones fundamentales: amasado, fermentacién o madura- .

cién y la coccién.
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Amasado: En esta operacion se mezclan las materias primas funda-
mentales que son la harina de trigo, la sal. la levadura y el agua, con
el fin de obtener una masa homogénea. La sal se emplea en proporcion
menor al 1 % y da el sabor caracteristico. No debe emplearse en
cantidades mayores porque atenua la actividad de la levadura y la
fermentacion se demora mucho.

Se utiliza para la fermentacién la misma levadura que para
la fabricacién de cervezas, llamada Saccharomyces cerevisiae, en
proporciéon del 0.5 % respecto al peso de la harina.

El agua se incorpora con el fin de obtener una masa blanda,
humeda y facil de moldear, generalmente en una proporcién de 60 %
con relacidén al pesodelaharina. Siseafnade muchaagua, se formauna
masa pegajosa y si es insuficiente aparecera una masa dura y seca.

Fermentacion y maduracion. En este proceso las enzimas presentes en
la harina y en la levadura, transforman el almidén en dextrina,
maltosa, glucosa y levulosa y luego las levaduras actiian sobre los
azucares presentes para producir CO, y alcohol, y productos secun-
darios como acido lactico y acético en menor cantidad.

ElCO, formado es retenido por el gluten de la masa, produciendo
su hinchamiento y comunicando al pan su porosidad caracteristica.
El alcohol formado desaparece en ¢l proceso de coccién.

Coccién. La masa fermentada se corta al tamario adecuado y se somete
acocciéna temperaturade 250 °C. En este proceso el CO, enclaustrado
entre la masa aumenta su volumen, el alcohol, el agua y demas
sustancias volatiles se desprenden. El volumen del pan aumenta y
sera mayor cuanto mejores sean las propiedades elasticas del gluten
de la harina original.

En el exterior se forma una cascara por la transformacién del
almidén en dextrinas, la cual protege la miga de la deshidratacion.
Ademas con el calor se coagulan las proteinas y se suspende la

fermentacion. Terminada esta etapa se saca el pan del hornoy se deja
enfriar naturalmente.

1.5.1.2 Requisitos Comerciales del Pan

Segun la misma norma ICONTEC 1363, los panes francés y

blando, deben cumplir los siguientes requisitos consignados en la
Tabla 1.10. .
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TABLA 1.10 REQUISITOS DEL PAN COMUN

Pan blando ’ Pan frances
Requisitos -
Min Max. Min Max.
Grasa (g/100 g de
harina) 4,0 10,019,6 3.0
Azacar (g/100 g de
harina) 6,0 10.0 3.0
Humedad en % en 40.0 40.0
masa
Cenizas insolubles en
- &4cidos, en % en base 0.1 0.1
seca
pH del extracto acuoso 5,3 6.0 5.3 6.0
Fibra cruda, en % en
base seca 0.5 0.5
?roteinas. en % en basel 8.0 8.0
seca
Volumen especifico en 4.5 6.0 4.5 6.0
cm3/g

Sinembargo, el pan es un producto ligado ala cultura particular
del pueblo y por eso se encuentra tal variedad en el mercado, que
escapa de las normas y se rige por la preferencia del consumidor en
cada region. El Codigo Alimentario Argentino, citado por Garcia y
Riviere, prohibe la circulacién, tenencia o expendido de cualquier tipo
o clase de pan mal elaborado, o imperfectamente cocido, conteniendo
sustancias extrafias, atacado por enfermedades criptogamicas o pa-
rasitos, asi como de panes averiados, o alterados en los que se haya
sustituido el huevo olayema dehuevo por sustancias colorantes o que
presenten una acidez superior a 0,54 % (expresada en acido lactico),
llzal' a p(;mes blancos, 0 0,72 % para panes negros, calculada sobre base

umeda.

También prohibe el expendio de productos de panaderia que no
tengan buen aspecto, olor agradable, no sean frescos, no se presenten
en perfecto estado de conservacién y al abrigo de contaminacion de
gérmenes patogenos. (Garcia R. 1974).
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En la elaboracion del pan se permite la adicién de agentes
antimohos de los cuales los mas comunes son el propionato de calcio
ode sodio, l1os cuales se afiaden en proporcién hastadel 0,38 % en peso
de la harina o harinas empleadas y la de bromato de potasio hasta en
un 0,007%.

1.5.2 Harina de Trigo

Segun la definicién propuesta en la Norma ICONTEC 267, la
harina de trigo para panificacidn, es el producto alimenticio resultante
de la molienda y tamizado del endosperma limpio del trigo.

En el comercio se encuentra ademas la harina de trigo “integral”
y la harina de trigo para galleteria. La primera es el producto obtenido
por una alta extraccion en la molienda y tamizado del grano y la
segunda puede contener hasta un 0,5 % de harina de trigo o de cebada
malteadas.

El producto debe estar limpio, sin olores ni sabores extrarios,
libre de insectos, larvas, fragmentos de insectos, o sustancias extra-
fnas y de residuos de plaguicidas.

Las especificaciones para estos productos en Colombia son las
siguientes:

-Para galleteria. Norma ICONTEC 253

Granulometria: E1 98 % debe pasar por tamiz ICONTEC No. 100

(149um)

Minimo Maximo
Humedad 14,5 %
Proteinas 6,0 % 9,5 %
Cenizas 0.4 % 0.55 %

Se permite la presencia de biéxido de cloro hasta un maximo de
75 ppm.

-Para panificacion. Norma ICONTEC 267
La harina debe presentar color amarillento; una tonalidad gris .
y la presencia de particulas indican contaminacién con afrecho,
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debida a la alta extraccién o a un insuficiente proceso de
tamizado. El1 98 % debe pasar por tamiz ICONTEC N. 70 (210pm).

Se permite la adicién de bromato de potasio en cantidad no
mayor a 20 ppm y de acido ascérbico en cantidad menor a 200 ppm.

Por ser un ingrediente tan utilizado en reposteria, no solamente
en la fabricacién del pan, se expenden también harinas enriquecidas
con vitaminas y minerales, los cuales se permiten en los siguientes
contenidos:

~ mg/kg
Tiémina 6.3
Rivoflavina 4,0
Niacina 5.3
Calcio 2100
Hierro 360

Los requisitos que deben cumplir las harinas para panificacién
segun su tipo son las siguientes:

Harina Harina integral
Humedad % max. 14 14
Proteina % min. - 10,5 11
Ceniza % max. 0.7 1,7
Gluten seco 8,5

Estas harinas no tendran mezclas de ninguna otra. Se permite
la adicion de bromatos que son agentes oxidantes que comunican
mayor consistencia o fuerza ala harina para panificaciény la vitamina
C o acido ascérbico, que ejerce una accién reductora, mejora la
elasticidad y extensibilidad de la masa.
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1.5.2.1. Proceso de Obtencién de la Harina de Trigo

La obtencién de la harina de trigo comprende las siguientes
etapas:

a) Clasificacion de los granos
b) Limpieza de los granos

c) Molienda

d) Separacién de subproductos

La clasificacién de los granos se efecttia de acuerdo con conte-
nido de humedad, cantidad de proteina y peso de un volumen dado.
Después de clasificados se almacenan en silos de los cuales se
transportan al molino, mezclando las proporciones de cada uno segiin
el tipo de harina que se desea obtener.

La limpieza consiste en eliminar de los granos las sustancias
extranas que puedan acompanarlos. Se efectiia mediante un zaran-
deado acomparado de aspiracién o por centrifugacién con la que se
logra una buena separaciéon por peso. Luego los granos de trigo se
lavan y se secan hasta un contenido de humedad apropiado para el
proceso de molienda.

Este proceso se inicia con una trituracién y separacién de la
mayor parte del pericarpio y el germen que genera lo que se conoce
comunmente como afrecho. Por sucesivos procesos de molienda y
tamizado se separa el pericarpio del endosperma y se obtiene el
salvadoy la harina, la cual finalmente es adicionada de las sustancias
mejoradoras como €l bromato o la vitamina C, o enriquecida con

vitaminas y minerales cuando se ofrece al mercado como harina
enriquecida. :

1.5.2.2 Alteraciones y Adulteraciones

La harina se altera facilmente por almacenamiento defectuoso,
por invasion de hongos o insectos o por acidificacién debida al calor
desarrollado en el interior de los empaques, alteraciones que traen
como consecuencia una mala calidad del pan. También es comuin
encontrar harinas adulteradas por mezcla, con harinas de menor calidad
o por adicién de sustancias minerales que aumentan su peso o mejoran
su apariencia como sulfato de calcio, tierra de infusorios o alumbre.
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Entre los blanqueadores mas utilizados se pueden mencio-
nar el cloro, el peroxido de nitrégeno y el peréxido de benzoilo.

1.5.2.3 Andlisis de la Harina

Elanilisis de la harina comprende entonces las determinaciones
que permiten confirmar que cumple las especificaciones y otras que
dan una idea de su genuinidad y capacidad de aplicacién a la
panificacién.

El gluten es la fraccién lipoprotéica insoluble en agua que
comunicaal producto su capacidad de hinchamiento. Esta formado en
gran parte por gliadina y glutelina; la primera comunica propiedades
extensibles y la segunda propiedades elasticas a la masa de panificacién,
por eso su determinacién sirve para formarse un criterio sobre la
capacidad de panificacién de la harina. La determinacién de bromatos y
de acido ascérbico confirman el uso al cual esta destinado el producto.

La determinacién de acidez sirve para juzgar si se trata de una
materia prima bien conservada y fresca; la harina normal debe tener
un pH entre 6 y 6,8 y un pH acido indica la presencia de cloro como
agente blanqueador.

-Examen Microscépico

Los granos de almidén de diferentes procedencias muestran
formas particulares que pueden distinguirse facilmente al microsco-
pio. La Figura 1.6 representa graficamente las diferencias entre los
granos de harinas comunes en nuestro medio.

Ademas este examen permite observar rapidamente si hay
presencia de materiales extrafios como afrecho o minerales o si esta
contaminado por insectos o residuos de ellos.

1.5.3 Pastas Alimenticias
1.5.3.1 Introduccién, Definiciones y Requisitos

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas las define en su
documento No. 1055 como los “productos preparados mediante el
secado apropiado de las fisuras lgrmadas del amasado con agua de
derivados del trigo u otras farinaceas aptas para el consumo humano,
o combinaci6n de las mismas”. Pueden ser adicionadas con vegetales
tales como acelgas, espinacas, tomates y pimentones, en cuyo caso
debe declararse la mezcla en la etiqueta y se consideran “pastas
alimenticias especiales”.
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Generalmente se adicionan de huevo en una cantidad minima de
150 g de huevo fresco por kilogramo de producto y en la etiqueta se
mencionaran como “pastas al huevo”. Ademas el producto debe elaborar-
se en condiciones sanitarias apropiadas, para que esté excento de olores
o sabores extranos y de cualquier otra sustancia extraria, nociva o téxica.

El color debe ser el natural, procedente de la materia prima y no
se permite la adicién de ninguan colorante. Como aditivos solo se
permite el fosfato disédico en dosis maximas de 0,5 %.

Segun la norma ICONTEC citada, las pastas alimenticias debe-
ran cumplir en Colombia con los requisitos indicadosenlaTabla 1.11.

TABLA 1.11 REQUISITOS PARA PASTAS ALIMENTICIAS

Requisitos Minimos Maximos
Humedad, en porcentaje - 13,0
Cenizas, en porcentaje - 0.8
Proteina, en porcentaje 10,5 -
Acidez como acldo lactico,
- 0,45
en porcentaje
Productos grasos. en
0.4 -
porcentaje
Colorantes - 0,0

Puesto que las pastas alimenticias son productos relativamente
baratos y de amplia aceptacion por los consumidores, se han escogido
como vehiculo de nutrientes, principalmente proteinas. Con este fin
las pastas se enriquecen con huevo o con proteinas texturizadas pro-
cedentes de vegetales, permitiendo de esta manera combatir la desnu-
tricién protéica.

1.5.3.2 Objeto del Andlisis de las Pastas Alimenticias

El anélisis de estos productos busca determinar su fortaleza
frente a la coccién, por lo cual se determina la cantidad de agua que
absorben y el sedimento que se forma por pérdida de sélidos durante
dicho proceso.

En general, al aumentar la bondad de la pasta aumenta el grado
de absorci6n, siendo el minimo de 200 %. En pastas de buena calidad
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Figura 1.6 Apariencia al microscopio de los granos de almidén
' procedentes de diversas materias primas.

Inés Bernal de Ramirez 47

el sedimento generado por 100 g de pasta cocidos en 1 dm?® de una
solucién al 0,25 % de cloruro de sodio, no debe ser mayor a 200 cm?3;
en pastas de mala calidad excede los 300 cm3.

Como algunos comerciantes rotulan sus pastas como si fueran
enriquecidas con huevo, sin serlo realmente, es necesario determinar
su contenido, para lo cual se hace una extraccion del fosforo organico
procedente del huevo, el cual se mineraliza y se determina
colorimétricamente. La acidez determina también la calidad y frescura
de la harina de origen, su determinacion se efectia titulandola sobre
el extracto acuoso.

1.6 GUIA PARA EL LABORATORIO

1.6.1 Analisis Proximo de Farindceas
1.6.1.1 Preparacién de la Muestra

Se pulveriza la muestra hasta que pase por tamiz No. 20 y se
guarda en un frasco tapado.

1.6.1.2 Determinaciones

1.6.1.2.1 Humedad. AOAC 7.003/84, 930.15/90 Adaptado

Se pesa exactamente una muestrade 1 a2 gramos, se pasaauna
capsula de porcelana previamente tarada. Se calienta a 95 - 100 °C en
una estufa si el laboratorio se halla al nivel del mar o a 90 °C a
presiones atmosféricas menores, o al vacio a 70 °C durante tiempo
suficiente para lograr peso constante. Se enfria en desecadory se pesa.
Se reserva el residuo para la determinacion del Extracto Etéreo.

Calculo
Pérdida de peso x 100
% de humedad = ~---e-m=mmmmmmmmmemmc e
Peso Muestra

1.6.1.2.2 Cenizas A.O.A.C. 7.009/84, 942.05/90. Adaptado

Pesar exactamente dos gramos de muestra en un crisol de
porcelana previamente tarado. Colocar en la mufla y calcinar al rojo
oscuro (500-550 °C) manteniendo en esta temperatura durante dos
horas. Transferir el crisol directamente al desecador, dejar enfriar y
pesar (Guardar las cenizas para determinar calcio y fosforo).
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Caleulo Aparatos:
Peso del residuo x 100 : . ‘ .
R RN T Equipo de Labconco o Tecator u otro apropiado, que conste de:

Peso Muestra
Condensador para reflujo

BGHE2:31E xtrdoto EtereoiAi0iA:C, 7,060/64, 920.39/90. Adaptado Vasos de 600 cm® de forma alta o vasos apropiados para el

Y digestor a reflujo.
Pasar cuantitativamente la muestra seca reservada en la deter-

minacién de humedad, a un dedal de papel 0 a un trozo suficientemen-
te grande de papel de filtro. Encerrar el material colocando un poco de
algodén desengrasado en la boca del dedal de extraccion o empaque-
tandolo cuidadosamente con papel de filtro. Extraer con éter de petro-
leo de punto de ebullicion 40-60°C, en un aparato Soxhlet, (ver Figura
1.8) Goldfish, u otro apropiado, cuyo recipiente haya sido previamente
tarado, durante el tiempo suficiente o hasta que por media hora no se

Tela filtrante dril o lona
Embudo Bilichner

Crisol Gooch o de vidrio

vea coloreado el disolvente que circula. Recuperar la mayor cantidad Crisoles de porcelana
de disolvente por destilacién y secar el extracto 30 minutos a 60°C. ) ; . ;
Enfriar y pesar. Reservar el residuo para la determinacion de Fibra Equipo para filtracion al vacio
Cruda.
Mufla
Calculo Estufa

Peso de extracto x 100
% Extracto Etéreg = -----===-==s-====s=emmmmmmem—==n

Peso Muestra Determinacion

Transferir cuantitativamente el residuo sobrante de la extrac-

cion del extracto etéreo al recipiente de digestion. Anadir 100 ml de la

B et p et e e bt fomarh solucién de acido sulftirico hirvier_ldo. mas 5 gotas de alcohol amilico

i b et n este caso e q [antiespuma_mte]. conectar ipmedlatamente al condensador y calen-
: tar, manteniendo la ebullicion durante 30 minutos exactos teniendo

cuidado de que no haya material fuera de contacto con la solucién.

Retirar del calor y filtrar inmediatamente a través de la tela filtrante y

1.6.1.2.4 Fibra Cruda. A.0.A.C. 7.066/84. 962.09/90. Adaptado SRS TR BLEE .

Reactivos: Lavar con agua caliente hasta fin de acidez. Secar la tela con el
L residuo, transferir nuevamente el residuo al erlenmeyer por medio de

2 un policia y lavando con 100 cm? de la solucion de soda caliente.
Solucion 0,255 N de H,S0, = 1,25 g/100 ml Anadir unas gotas de antiespumante. Llevar a ebullicion bajo reflujo
Alcohol isoamilico o amilico (antiespumante) y mantener hirviendo durante 30 minutos exactos. Mientras tanto
Etanol de 95 % preparar un crisol de filtracion o un crisol comun seco y tarado.
Terminados los 30 minutos filtrar a través del crisol de filtracion o en

Solucion 0,313 N de NaOH = 1,25 g/100 ml el Biichner, utilizando la misma tela, secary transferir el residuo seco

Material filtrante . al crisol. Si es necesario lavar la tela con unas gotas de agua caliente
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reservando los lavados en el mismo crisol. Secar el crisol y su

contenido hastia peso constanteenunaestufaa 110°C. Enfriary pesar
(A). Calcinar el crisol en una mufla a 600 °C o sobre un mechero
Bunsen, hasta que se destruya la materia organica (mas o menos 20
minutos). Enfriar en desecador y pesar (E).

Calculo: (A - E) = pérdida de peso

<

Pérdida de peso x 100

% Fibra Cruda = -----------emmmommmmmce o
Peso Muestra

1.6.1.2.5 Proteina Total. Método Kjeldahl-Gunning-Arnold. Adaptado
Griflin 1955. (Ver Figura 1.7)

Reactivos:

eéxtraccion
Soxhlet
Matraz

Tubo de
Figura No. 1.8 Extractor de Soxhiet

Condensador

-Mezcla sulfatos selenio: Mezclar 18.77 g de CuSO, 5H,0 900 g
de K,SO, y 0.4 g de Se finamente pulverizados.

-Acido bérico al 4 %. Disolver 40 gramos de H,BO, en agua
caliente si es necesario. Enfriar y completar a 1000 cm3. Anadir
unas gotas de indicador de Tashiro

- Indicador de Tashiro: Mezclar 25 cm?® de solucién alcoholica de
azul de metileno al 0.05% y 25 cm? de solucién al 0,1% de rojo

de metilo.
-Acido sulfuirico comercial
-Soda comercial (lejia al 60 %)
-Acido clorhidrico 0,1 N

Preparacion de una solucién de HC10.1 N

Medir en una probeta 10 cm® de HCI R.A. (densidad 1,19 con
37% de HC)) y pasar a un matraz aforado de un litro; completar el
volumen con agua destilada.

Titulacion

Medir exacltamente 25 cm?® de esta solucién con una pipeta
alorada y colocar en un erlenmeyer de 250 cm?®. Agregar 2 gotas de
solucion de fenolftaleina. De una bureta deje caer una solucién valo-
rada de hidréxido hasta la aparicién de una coloracién débilmente
rosada que persista por 30 segundos.

Figura 1.7 Equipo de destilacion Kjeldahi
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Calcular el titulo de la solucién de acido por la férmula

VaXNa=VbXNb

en la cual

Na = Normalidad buscada del acido

Va = Volumen medido de acido (25 cm3)

Nb =  Normalidad conocida de la solucién de NaOH

Vb = Volumen usado en la titulacién, medido en la bureta.

Determinacién Macro

a) Digesti6én

Pesar de 0,25 a 2,0 g de muestra y pasar a un balén Kjeldahl,
agregar 10.0 g de mezcla y 15,0 cm?® de H,;SO, comercial y poner en
digestién en los digestores Kjeldahl de 500 a 800 cm?® hasta que aclare
completamente (color verde claro). .

Dejar enfriar completamente y agregar 240 cm?® de agua destilada.
b) Destilacion

El destilado se recibe sobre 100 cm? de acido bérico en un balén
o erlenmeyer de 500 cm?.

Agregar al balén Kjeldahl 75 cm? de soda comercial (sin agitar)
Y unas pocas granallas de cinc, luego colocar cuidadosamente en
destilador Kjeldahl, con el calentador previamente prendido y el balon
para recibir el destilado, previamente colocado en el destilador.

Ajustar el tapon de la trampa de destilacion y agitar cuidadosa-
mente. No se debe omitir el abrir el agua de refrigeracion. La destila-
cién nodebe sermuyrapida, pues el amoniaco noalcanza a solubilizarse
en el acido bérico produciéndose el escape de este.

Mantener el calentamiento hasta que ya no se detecte despren-
dimiento de amoniaco por medio de papel tornasol en 1 gota del
destilado. Debe tenerse otro recipiente con agua destilada para lavar
el tubo de inmersién sobre la solucién de borico y sumergirlo en agua
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una vez terminada la destilacion. Retirar el balén con el borato de
amonio.

Retirar el calor sin desconectar el equipo. Por enfriamiento el
agua de lavado subira hasta el balén, permitiendo mantener limpio el
equipo de destilacion.

Titular el borato de amonio con solucion 0,1 N de HCI.

%N = VN x -------- X cwmmmommmmmmceaeeeee
1000 Peso Muestra
% Proteina = % N x 6,25

Determinacion Micro

Pesar 30 mg de muestra. Pasarlos cuantitativamente a un balén
de digestién Kjeldahl de 50 a 100 cm?, afadir 100 mg de catalizador y 2
cm?® de H,SO, concentrado.

Seguir el procedimiento de digestion, dilucion y destilacion como se
describe en el método Macro, diluyendo con 25 cm? de agua destilada,
alcalinizando con 10 cm?® de NaOH 40 % recibiendo €l destilador sobre 10
ml de acido bérico y titulando con HCI1 0,01 N.

1.6.1.2.6 Analisis de las Cenizas

Los elementos minerales que generalmente se determinan en las
cenizas son el calcioy el fosforo. Para analizarlos es necesario ponerlos
en solucion. A continuacion se describira un método para determinar
cada uno de ellos.

Procedimiento

Agregar 5 ml de HCI (1:1) al crisol de las cenizas. Evaporar el
acido sobre barfio maria. Repetir la digestion con acido dos veces mas.
La tercera digestién debe prolongarse sélo 30 minutos. Filtrar la solu-
cion acida recibiendo el filtrado en un frasco volumétrico de 100 cm?.
Lavar el crisol y el embudo recibiendo los filtrados en el mismo frasco
volumétrico y completando el lavado hasta fin de cloruros. Comple-
tar a volumen. :
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1.6.1.2.6.1 Determinacién de Calcio por Permanganometria A.O.A.C.
14.014/84 Adaptado

Reactivos:
-Solucién de permanganato de potasio 0,1 N.
Preparacion:

Pesar 3,16 gramos de permanganato de potasio y disolver en
agua destilada. Se aconseja dejar la solucién una vez preparada,
varios dias en reposo antes de valorarla. El proceso de oxidacion se
puede acelerar hirviendo la solucién durante una media hora y
dejandola enfriar antes de completar el volumen con agua destilada,
previamente hervida,

De esta manera puede valorarse al cabo de unos dias, tomando
la precauci6n de filtrarla por lana de vidrio o por un crisol filtrante de
vidrio poroso (con ayuda de vacio), con el fin de separar el biéxido de
manganeso que se haya podido precipitar en la solucién. Si no se
separa, el MnO, puede actuar como catalizador en otras reacciones.

Las soluciones de permanganato de potasio deben guardarse en
frascos oscuros para protegerlas de la luz.

Titulacion:

Colocar 0,3000 gramos de oxalato de sodio (previamente secado
enla estufaa 105 °C hasta que se logre el peso constante), en un vaso
de precipitados de 400 cm3. Agregar 250 cm? de acido sulfarico (5 + 95
cm® de agua) hervido con anterioridad (15 minutos), esto con el fin de
oxidar la materia organica que eventualmente pueda estar presente.
Debe agitarse hasta que se disuelva el oxalato y se ponga en libertad
el acido oxalico y agregar lentamente, agitando, 40 cm?® del permanga-
nato que se va a valorar.

El contenido debe reposar hasta que desaparezca el color rosado
(unos 45 segundos); calentar a 70 °C y completar la valoracion, agre-
gando permanganato hasta que persista el color rosado durante 30
segundos. Al final, se deja caer el permanganato de la bureta, gota a
gota y se espera a que cada gota se decolore antes de agregar la
siguiente. La reaccion que se produce es la siguiente:

2MnO, + 5Na,C,0, + 6H*? ----> 2Mn*? + 10CO, + 8H,O
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Calcular la normalidad de la solucién patron de permanganato.

Na,C,0, X 1000
N de KMnO, = g mmmmmmmmmmmmeeemeeeeee s
cm?® KMnO, X 67.002
67.002 = Peso equivalente del oxalato de sodio.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 20 cm? de la solucién de cenizas, en un
vaso de 250 cm? o de 400 cm?®. Agregar 80 cm?® de agua y 2 gotas de
indicador de fenolftaleina en solucién alcohélica. Agregar amoniaco
1:1 hasta viraje franco. (Color naranja no rosado). Aniadir 50 cm? de
aguay calentar a ebullicion. En este punto afiadir rapidamente 10 cm?®
de solucién saturada de oxalato de amonio caliente, agitando con
varilla de vidrio por varios minutos. Pasar a una plancha caliente y
dejar en maduracion por una hora. Filtrar por decantacién a través de
papel de grano fino (Wathman 42 o S & S 589 banda azul). Lavar el
precipitado y el vaso con solucién de amoniaco 1 + 50. Pasar el papel
con el precipitado al vaso original. Agregar 100 cm?® de aguay 10 cm?
de H,SO, (1:1). Calentar hasta ebullicién y titular con solucién de
KMnO, 0,02 N hasta ligero color rosado. La solucién de KMnO, debe
prepararse inmediatamente antes de usar a partir de una solucion 0, 1
N y debe titularse inmediatamente. Conducir un blanco de reactivos
utilizando una hoja de papel de filtro de la misma calidad.

Camg/100g = (A-B)x N x 0,02 x(V/V,) x (100/p.m.) x 1000

Donde:

A = cm? de permanganato de potasio gastados en la
titulacion de la muestra.

B = cm?® de permanganato de potasio gastados en la
titulacién del blanco.

N = Normalidad del permanganato de potasio.

0.02 =  (40/2000) = peso equivalente del Ca.

vV = Volumen de solucién de la muestra en cm?.

v, = Volumen de la alicuota en cm?.

pm. = Peso muestra en gramos.
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1.6.1.2.6.2 Determinacion de Calcio por EDTA. Método E. Merck.
Adaptado.

Tomar una alicuota de la solucién de cenizas en un erlenmeyer
de 150 0 200 ml. Agregar 25 ml de aguay dos gotas de trietanol amina.
Alcalinizar con soluciéon de NaOH (20 g/ 100 cm?) hasta alcanzar pH
10 -12 controlando con papel indicador universal. Anadir unos
miligramos de la mezcla sélida de indicador de murexida al 1% en
cloruro de sodio. Titular con solucién de EDTA 0,05 M hasta viraje del
color rosado al color violeta.

La preparacion de reactivos para esta determinacion se describe
en la titulacién de dureza en aguas - Guia de laboratorio del capitulo
correspondiente.

1.6.1.2.6.3. Determinacion de fosforo Procedimiento Estandari-
zado en el Departamento de Quimica. Facultad de Ciencias U. N.

Reactivos:
Molibdato de amonio. Solucién acuosa al 5 %

Vanadato de amonio. Disolver 0,25 g de la sal en 50 cm?® de agua
hirviendo. Enfriary anadir 35 cm?® de 4cido nitrico concentrado. Diluir
a 100 cm?® con agua.

Soluci6n patrén de fosforo. Disolver 0.3509 g de KH,PO,, previa-
mente secado a la estufa por una hora, en 300 cm?® de agua. Anadir 20
cm® de H,SO, 10 N. Enfriar y diluir a 1 dm®.

Patron I
1 cm® = 80 ug de P
Patrones de trabajo:

En matraces aforados de 100 cm® tomar O, 1, 10, 15y 20 cm? del
Patron I. Aniadir 4 mlde H,SO, 10 N en cada matrazy diluir a la marca.
De estas soluciones se toman 5 ml para elaborar la curva segun el
procedimiento descrito para las muestras.

Procedimiento

Tomar 5 cm?® de la solucién de cenizas y diluir a 100 cm?® en
matraz aforado. Tomar 10 cm? de esa solucién en un tubo de ensayo.
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Figura 1.9. Aparato para determinacion de Fibra cruda, por cualquiera de los
tres métodos.Con autorizacidn de A. Sandoval L. Representante
de TECATOR. Equipo FIBERTEC de dos puestos.

Figura 1.10. Destilador Automdtico de proteina con digestor de 6 puestos
KJELTEC
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Anadir 4 cm® de una mezcla recién preparada, de partes iguales de a)
solucién acuosa de molibdato de amonio al 5 % y b) soluciéon al 0,25
% de vanadato de amonio en icido nitrico. Tapar, mezclar bien y dejar
en reposo durante 20 minutos para que desarrolle el color. Leer la
Absorbancia o la Transmitancia a una longitud de onda de 420 nm,
ajustando el 100 % con un blanco de reactivos. Junto con las muestras
correr 3 patrones de 4, 8, 12 y 16 microgramos de fésforo. Graficar la
absorbancia contra concentracién y calcular la concentracién de las
muestras a partir de la grafica.

1.6.2 Anilisis de Pan
Métodos propuestos en la Norma ICONTEC 1363 adaptados

1.6.2.1 Preparacién de la muestra

Cortar una porcién de aproximadamente 200 g en rebanadas de
5 mm de espesor, desmenuzar, mezclar y almacenar inmediatamente
en una bolsa de plastico o en un frasco de vidrio bien tapado.

1.6.2.2 Determinacién del pH del extracto

Reactivos

Agua recién destilada 0 desmineralizada de pH comprendido
entre 6,2y 7.

Procedimiento
Pesar 10 g de pan. Triturar en un mortero mezclando con 100 cm?
de agua hasta obtener una masa suave. Dejar en reposo durante 15

minutos. Filtrar recogiendo el filtrado en un vaso de precipitados.
Determinar el pH mediante un potenciémetro.

1.6.2.3 Humedad - Cenizas insolubles en acido
Reactivo: Acido clorhidrico 5 N
Procedimiento

Pesar 10 gramosde panenuna capsulade porcelana previamen-
te calcinada a 600 °C y tarada. Secar a 105 °C en una estufa, enfriar
en desecador y pesar. Repetir el procedimiento hasta peso constante.
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Calcular el porcentaje de humedad

Peso capsula Peso de capsula vacia
+ muestra seca —
% humedad =  eeerecccccceecccccccececemecescsssseecsesccccccccce==== X 100
Peso Muestra

Calcinar el residuo, iniciando el calentamiento al mechero por
una hora y luego en una mufla a 500 - 600 °C, hasta eliminar
completamente el carbon. Enfriar en desecador y pesar. Repetir la
calcinacién hasta peso constante.

Calcular el porcentaje de cenizas totales en base hiumeda

Peso capsula Peso de capsula
+ cenizas - vacia
% cenizas = ---------c-emmmmemaamaoo x 100
Peso Muestra '

Adicionar a las cenizas 10 cm? de la soluci6n de dcido clorhidri-
co, cubriendo con un vidrio de reloj. Calentar durante 10 minutos en
un barfio de agua. Filtrar a través de un papel de filtro Whatman No.
42 o su equivalente.

Lavar el residuo con pequerias porciones de agua hasta que las
aguas de lavado sean neutras o hasta fin de cloruros. Pasar el papel
con elresiduoalamisma cdpsula. Secara 135 °C por 2 horasy calcinar
luego a 550 - 600 °C hasta eliminar todo el carbén. Enfriar en
desecadory pesar. Repetir la calcinacién, enfriamientoy pesada hasta
que la diferencia entre dos pesadas sea menor a 1 mg.

Calcular el contenido de cenizas insolubles en acido en base
seca

Peso de capsula Peso de capsula
+ cenizas insolubles - vacia

L R U S x 100
Peso Muestra

C

1 base seca =

h = % de humedad
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1.6.2.4 Determinacion del Volumen Especifico
Reactivo: Parafina fundida

Procedimiento

Pesar unvaso de precipitados de 1000 cm?® conteniendo 800 cm?®

de agua en una balanza con aproximacién al 0,01 g (B). Pesar un trozo
de pan (C).

Introducir el trozo de pan en parafina fundida rapidamente por
dos veces consecutivas, con un periodo de reposo de 30 segundos
entre cada inmersion.

Introducir el pan parafinado en el vaso de agua y determinar el
nuevo peso (A).

Repetir el procedimiento con por lo menos diez panes o trozos y
Promediar las lecturas.

Calcular el volumen especifico asi:

Stendo: V = volumen especifico en cm®/g
d = densidad del agua en g/ cm5
;.6.3 Anilisis de Harinas
Métodos propuestos por AOAC o Hart y Fischer y estandarizado

en ‘el Laboratorio de Analisis de Alimentos del Departamento de
Quimica. Facultad de Ciencias,

1.6.3.1 Toma y Preparacién de la Muestra de Harina

Lamuestraquevaa utilizar para analisis debe ser representativa
del lote, para que los resultados obtenidos tengan validez.

Con este fin tomar porciones de las partes periféricasy centrales
de los sacos, mezclar bieny hacer un cuarteo para reducir la muestra
a unos 200 gramos. Guardar en frasco seco y bien tapado.
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1.6.3.2 Analisis Fisico
Observar la textura y si el color es normal y el sabor agradable.

Tener en cuenta el color, €l cual se puede comparar con harinas
genuinas.

Observar con ayuda de un lente si existen parasitos.

Observar al microscopio y comparar la apariencia de los granos
de su harina con los de las muestras patréon.

1.6.3.3 Analisis Quimico

1.6.3.3.1 Agentes Mejorantes

Mezclar 20 gramos de harina con 20 cm® de agua destilada
hasta formar una pasta suave, la cual utilizara en los proximos
ensayos.

1.6.3.3.1.1 Bromatos. (Hart y Fisher adaptado).

Colocar una porcion de la pasta (preparada anteriormente) en
una capsula de porcelana y mezclar con unas gotas de solucién de
yoduro de potasio al 0,5 % en HC1 2 N. La aparicién de manchas
oscuras indica la presencia de bromatos en la muestra.

1.6.3.3.1.2 Persulfatos

Mezclar un poco de harina himeda con una gotas de solucién
de bencidina al 1 % (en alcohol), en presencia de persulfatos aparecen
manchas azul oscuras.

1.6.3.3.1.3 Vitamina C

Se detecta por adiciéon de unas gotas de solucién de 2.6
diclorofenol-indofenol al 0.1% a la muestra humeda. En presencia de
vitamina C se producen manchas rosadas en pocos minutos. '

1.6.3.3.2 Agentes Blanqueadores
1.6.3.3.2.1 Cloro

Mezclar 10 gramos de harina con 100 cm® de agua destilada.
dejar en reposo durante 30 minutos y luego filtrar. Determinar el pH
del filtrado (guardar el liquido para la determinacién de éxidos de
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nitrégeno). Las harinas poseen generalmente un pH entre 6 - 6.8;
~uando han sido blangueadas con cloro poseen un pH mas bajo.

1.6.3.3.2.2 Cloro y Bromo. AOAC 14.033/84.

Extraer 30 gramos de harina con 50 cm?®de éter de petrodleo. Eva-
porar. Calentar un alambre de cobre en la llama incolora de un meche-
rode gas hasta que ya no comunique color verde a la llama. Introducir
el extremo caliente en el aceite extraido y llevarlo nuevamente a la
llama. Si se han utilizado cloro 0 bromo como agentes blanqueadores
se producira una coloracién verde o azul.

1.6.3.3.2.3 Oxidos de Nitrégeno
Reactivos:

._Reactivo A: Disolver 0,5 gramos de acido sulfanilico en 30 cm?®
de acido glacial y 120 cm? de agua destilada.

Reactivo B: Disolver 0,1 gramos de naftilamida en 120 cm® de agua
destilada en ebullicién, agregue 30 cm? de acido acético glacial y filtrar.

Procedimiento:

A 50 cm? del filtrado obtenido en la determinacion de cloro agre-
gar 1 cm® de cada uno de los reactivos A y B, la produccién de una
coloracion rosada intensa o roja en pocos minutos, se debe a la pre-
sencia de nitrégeno en forma de nitritos.

1.6.3.3.2.4 Peroxido de Benzoilo y Persulfatos

Reactivo de Rotherfusser. Triturar 1 gramo de sulfato de
diparadiaminofenilamida con unos cm® de etanol en un mortero.

Disolver con este solvente calentando a reflujo si es necesario.
Completar a 100 cm? con etanol.

Procedimiento:

Extraer.} gramo de harina con 3,5 cm? de éter de petréleo. Dejar
sedimentar. Afiadir 1,5 cm® del reactivo de Rotherfusser. La aparicion
de un color verde en el éter de petiéleo indica la presencia de perdxido

de benzoilq Y la existencia de cristales azules en el sedimento es
prueba positiva de persulfatos.

1.6.3.4 Observacién del Gluten en la Harina de Trigo

Mezclar unos 20 a 25 gramos de harina con 10 cm?® de agua o
solucion de NaCl al 2 % en un mortero, formando una pasta homogé-
nea. Dejar en reposo una media hora y colocar la pasta formada sobre
un tamiz fino. Lavar la pasta debajo de un chorro delgado de agua,
hasta que esta sea clara.
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Recoger los fragmentos que quedan sobre el tamiz y unirlos
al gluten. Exprimir con las manos sobre una toalla hasta que no
pase mas humedad a la mano.

Observar el color, olor, elasticidad y tenacidad del gluten
con lo cual puede darse cuenta de su calidad. Colocar en una
capsula previamente tarada. Secar a 100 °C por una hora. Pesar
y determinar el porcentaje de gluten en la harina.

1.6.4 Anilisis de Pastas Alimenticias

(Métodos normalizados en el laboratorio de andlisis de
alimentos, Departamento de Quimica, Facultad de Ciencias. U.
N. Bogota)

1.6.4.1 Preparacion de la Muestra

Se utilizara para estos ensayos la muestra tal cual se presenta
en el mercado. Observar su apariencia y anotar si se ve partida o
entera.

Triturar mediante un mortero o molino, aproximadamente 100
os de muestra y almacenar la harina obtenida en un frasco seco y
bien tapado. Sirve para las determinaciones de acidez y analisis proximo.

1.6.4.2 Determinacion de Acidez

Pesar 10 gramos de la muestra recientemente molida. Anadir
100 cm®de agua y dejar en contacto durante una hora agitando 3 veces
durante 2 minutos cada 20 minutos aproximadamente. Afiadir unas
gotas de indicador de fenolftaleina y titular con solucién 0.1 N de
NaOH. Calcular el contenido de acido expresandolo e acido lactico por
100 gramos de muestra.

1.6.4.3 Ensayo de Coccion y Desmenuzamiento

Procedimiento:

Colocar 500 ml de agua corriente y 2.5 gramos de cloruro sédico
comercial en el vaso de precipitados de 1000 cm?.

Calentar (a ser posible sumergido en un baio de aceite o de
arena) a 150 °C.

Cuando el liquido esté a 95 °C, ainadir 50 gramos de pasta (P)
mezclando cuidadosamente para facilitar una completa distribuciéon
de la pasta.

-
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Tapar el recipiente y cocer durante 25 minutos.

Agitar de vez en cuando con cuidado mediante una varilla, para
evitar que se pegue al fondo.

Recoger la pasta cocida en un embudo Biichner, dejando escu-
rrir durante 5 minutos y pesar (P,).

Recoger el agua escurrida de la parte cocida en una probeta de
500 cm?, dejando sedimentar durante 30 minutos.

Transcurridos los 30 minutos leer en la probeta el volumen (V)
del depésito recogido en el fondo de la misma.

Calculos

Con los datos precedentes quedan determinados:
% de agua absorbida = 2(P, - P))
% sedimento =2(V)
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plementos minerales. Determinacién de fésforo total.

ICONTEC 1839. Industria pecuaria. Alimento concentrado para bovi-
nos productores de leche.

ICONTEC 2107. Alimentos para animales. Alimento completo para
aves.
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CAPITULO II

FRUTAS Y HORTALIZAS Y SUS
PRODUCTOS

2.1 INTRODUCCION

Elvalor alimenticio de las frutas y de las hortalizas se debe aque
suministran al organismo cantidades, a veces apreciables, de protei-
nas, carbohidratos, minerales y vitaminas. Se denominan hortalizas
a las verduras y legumbres que pueden ser utilizadas como alimento
en forma natural. Se usa la denominacion de verduras para distinguir
las partes verdes y la de legumbres para designar las semillas y frutos
de las leguminosas verdes. Muchas de ellas, especialmente las
hortalizas, por su alto contenido en fibra, desempefian un papel
importante en el proceso digestivo. Se consumen generalmente fres-
cas, desecadas, cocidas o conservadas en diferentes formas.

En las frutas y hortalizas frescas, el valor alimenticio es bajo
debido a la gran cantidad de agua que contienen, con la consiguiente
pobreza relativa en nutrientes. Las frutas y hortalizas secas son mas
nutritivas, ya que su bajo contenido en agua hace que se concentren
los demas componentes.

Las frutas son estimulantes diuréticos, debido a los acidos

organicos y algunas de ellas son laxantes, especialmente cuando no
han madurado completamente.

Las cebollas, los puerros y los ajos son verduras ampliamente
usadas en el mundo entero, tanto crudas como preparadas en
diversidad de formas, pero principalmente como condimento. Como
fuente de energia son muy pobres; medio kilo de cebollas hervidas
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Figura 2.2 Caria de Aztcar
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proporcionan 60 calorias, no tienen caroteno ni vitamina D y su con-
tenido de vitamina C es muy escaso. lo mismo que su contenido de
azufre, potasioy calcio: los puerros tienen un sabor mas suave que las
cebollas y sus contenidos de caroteno y vitamina C, como de minera-
les, son algo mayores que los de las cebollas.

El ajo se usa principalmente para condimentar y su aporte a la
nutricién radica en las cualidades de palatabilidad que comunicaalos
alimentos que se condimentan con é€l.

El tomate crudo es una buena fuente de caroteno y vitamina C
y aporta pocas calorias, pues 250 gramos de tomates crudos aportan
solo 35 calorias. Este fruto contiene alrededor de S0 % de agua lo mismo
que los pepinos, las berenjenas, los calabacines y los pimientos.

Entre las verduras de hoja podemos destacar las espinacas, que
aportan 3.5% de proteina, fibra, ademas de calcio, hierro, caroteno y
vitamina C y el brocoli que contiene hierro, calcio y vitamina C. Aun
cuando el alto contenido de mineralesy vitamina C se pierde facilmen-
te al cocinarlas, su aporte de fibra es definitivo para la buena
alimentacion de los demas alimentos que se ingieran simultaneamente.

Las papas y otros tubérculos son vegetales ricos en almidén y
contienen cantidades utiles de caroteno, vitamina C y algo de proteinas.

Entre las raices mas utilizadas se cuenta con la zanahoria, las
remolachas y los rabanos; estos vegetales proporcionan también
pocas calorias pero son fuente de vitaminas; la zanahoria es rica en

caroteno y las remolachas y rabanos contienen vitamina C; ademas
son ricas fuentes de minerales.

Las frutas como manzanas, duraznos, papaya y las anoniceas
son ricas en agua e hidratos de carbono, contienen generalmente algo
de fibra y proteinas. Sin embargo tampoco suministran demasiadas
calorias cuando se consumen frescas. En general son buenas fuentes
de vitamina C y en el caso de las amarillas como el mango, son ricas
en caroteno (Provitamina A).

2.2 COMPOSICION QU1MICA DE ALGUNAS
HORTALIZAS Y FRUTAS

El siguiente Cuadro muestra como ejemplo el analisis préximo
de algunos vegetales. Valores tomados de la Tabla de Composicién de

Alimentos Colombianos, publicada por el Instituto Colombiano de
Bienestar Familiar
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TABLA 2.1 COMPOSICION QUIMICA DE ALGUNAS FRUTAS Y

A PLANTA JOVEN
O : sxccion Lowerry-
CNAL SEL SUL DO

CEBOLLA

Figura 2.4 Cebolla

HORTALIZAS
Alimento Contenido en 100 g de parte comestible
Agua Proteina Grasa  Carboh. Fibra Cenizas
(g ® @ . @ @ ®
Ajo-pulpa de
diente 64.2 4.7 0.1 28.2 0.7 1.5
Allium sativum
Aji pimiento rojo.
Sin semilla 81.1 2.2 1.6 9.9 4.2 1.2
Capsicum frutescens
Cebolla comun.
Tallo sin hojas 91.6 1.2 0.1 5.3 1.3 0.5
Allim cepa
Alverja verde.
Grano entero 66.4 8.2 0.3 21.1 3.0 1.0
Pisum arvense
Frijol verde.
Grano entero 58.2 10.3 0.4 27.2 1.8 1.9
Habas verdes.
Grano entero 65.7 9.9 0.3 18.3 4.5 1.3
Vicia faba
Frijol rojo.
Seco 14.8 20.4 1.2 54.6 5.0 4.0
Phaseolus vulgaris
Garbanzo.
Seco 13.0 19.6 5.5 55.7 3.4 2.8
Cicer arietinum
Lenteja. Seca 12.6 23.5 0.6 56.5 4.4 2.4
Eurum lens
Maiz tostado.
Grano entero 2.7 29.6 50.4 12.8 1.8 2.7
Arachis hypogea
Pepino cohombro.
Sin cascara 96.7 0.5 0.1 1.8 0.5 0.4
Cucumis sativas
Lechuga comun.
Hojas enteras 95.1 1.1 0.2 1.9 1.0 0.7
Lactuca sativa .
Acelga.Tallos 94.5 0.8 0.1 2.1 0.9 1.6

Continia...



74 Analisis de Alimentos

Inés Bernal de Ramirez 75
Continuacién
Agua Proteina  Grasa Carboh. Fibra Cenizas
® @ @ (4 @ :
Tomate. Pulpa Continuacion...
sin semillas 94.3 0.9 0.1 3.3 0.8 0.6 ‘
Licopersicum
esculentumn
Espinaca. Hoja Agua Proteina  Grasa Carbohi- Fibra Ceni-
sin venas 89.7 3.5 0.3 3.3 1.1 2.1 dratos zas
Spinacea ole-racea
Pepino de rellenar
sin semillas 95.3 0.6 0.1 2.6 0.7 0.7 ® @ @ @ @ @
Cyclanthera pedata
Schrad
. Papaya. Sin semi-
Brocoli ;a,‘]‘g:es 88.9 4.0 0.3 3.7 1.9 1.2 lla ni cascara 90.0 0.5 0.1 8.1 0.8 0.5
Brassica oleraceae Carica papaya L.
asparagoides
Bereniena sin Naranja. Sin se-
céscai"a 92.6 1.0 0.0 3.9 2.0 0.5 milla 89.0 0.7 0.1 9.0 0.7 0.5
Solanum melongena L. Citrus aurantium
Calabaza sin Melon. Pulpa 95.9 0.6 0.0 2.6 0.4 0.5
cascara 93.9 0.8 0.0 4.5 0.4 0.4 c \ 1 : : ’
Cucurbita pepo ucumis melo
Habichuela Pifia. Pulpa 85.1 0.4 0.1 13.5 0.5 0.4
entera 90.0 2.1 0.1 5.5 1.6 0.7 Ananas sativus
Alcachofa parte . -
blanda interna 86.4 2.6 0.2 6.9 3.0 0.9 Banano comun 74.8 1.2 0.1 22.0 1.0 0.9
Cynara scolimus Musa paradisiaca
Aplo. Tallos sin hojas 92.8 0.7 0.1 4.3 0.9 1.2 .
Apium graveolens L. Platano hartén,
maduro 69.1 2.1 0.1 26.9 1.0 0.8
Repollo. Hojas Musa paradisiaca
blancas 91.8 1.4 0.4 4.6 1.0 0.8
E’Zﬁ;‘&g’” aceae Platano hartén,
- verde 59.4 1.2 0.2 37.8 0.5 0.9
Coliflor. Flor 89.7 3.0 0.1 4.8 1.4 1.0
Brassica oleraceae Papa comun con
L botrytls cascara 76.7 1.9 0.1 19.3 1.0 1.0
Maiz tierno. Solanum tuberosum
Grano entero 64.4 4.7 1.2 27.8 1.2 0.9
Zea Mays-----+~casesccccrccas Remolacha, sin
céscara 87.2 1.4 0.0 9.6 0.8 1.0
Guayaba rosada, Beta vulgaris
sinidsemilla ba L. 86.0 0.9 0.1 9.5 2.8 0.7
Psidium guajaba Zanahorlia, sin .
Mango, sin cascara cascara 88.9 0.7 0.1 8.4 1.1 0.8
ni semilla 81.8 0.5 0.1 16.4 0.7 0.5 Daucus carota
Manguifera indica L.
Continda

Nombres latinos tomados de E. Pérez Arbelaez
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2.3. PRODUCTOS INDUSTRIALES A PARTIR DE
VEGETALES

Algunas hortalizas suelen conservarse en recipientes cerrados
y esterilizados, previa coccion con agua y agregando el caldo de la
coccién concentrado a una salsa o salmuera adecuada.

Entre los derivados de las frutas merecen citarse las frutas
conservadas en recipientes cerrados y esterilizados, las jaleas y
mermeladas, los jugos y néctares, las compotas infantiles, las frutas
confitadas de las cuales tienen interés comercial las almendras
cubiertas con una capa de azucar.

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas en su Norma 695
da las siguientes definiciones para productos de frutas:

Jugo de Frutas: Liquido obtenido al exprimir frutas frescas,
sanas y limpias, sin diluir, ni concentrar, ni fermentar.

Pulpa o Puré de Frutas: Producto obtenido de la desintegracién
y tamizado de la fraccion (parte) comestible de las frutas, sin diluir, ni
concentrar, ni fermentar.

Néctar concentrado de Frutas: Producto concentrado, elaborado
con pulpa o jugo de frutas, edulcorantes naturales y acidos permiti-
dos, sin adiciéon de saborizantes.

Jarabe de Frutas: Jarabe adicionado de jugo o pulpa de frutas.

Néctar y Fresco de Frutas: Productos constituidos por jugo o
pulpa de frutas, adicionados de agua, edulcorantes y acidos permiti-
dos sin adicién de saborizantes. Estos productos se diferencian por el
contenido de sélidos, en el producto terminado.

Mermelada de Frutas: Producto pastoso obtenido por la coccién
y concentracién de pulpa o mezcla de pulpay jugo de una o mas frutas,
adecuadamente edulcoradas, con la adicién de agua o sin ella.

Jalea de Frutas: Producto de consistencia gelatinosa obtenida
por lacocciony concentracién del jugo clarificado de una o mas frutas,
adecuadamente edulcoradas, con la adicién de agua o sin ella.

Jugo de Frutas Concentrado: Producto obtenido por la deshidra-
tacién parcial del jugo de frutas.
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Pulpade Frutas concentrada: Producto obtenido porla deshidra-
tacion parcial de la pulpa de frutas.

Frutas en su Jugo o en Almibar: Productos constituidos por
frutas a partir de frutas frescas y sanas, desprovistas o no de semillas
Yy puestas en su propio jugo o jarabe.

Salpicén o Coctel de Frutas: Mezcla de trozos de diferentes frutas,
conservadas en su propio jugo o jarabe.

Frutas Pasas: Las obtenidas por desecacién natural de las frutas
frescas.

Frutas Deshidratadas o Secas: Las obtenidas por la desecacién
mecanica de las frutas frescas.

Compota de Frutas: Pulpa de frutas adicionada de azucares natu-
rales y acidos permitidos, procesada térmicamente y sin adicién de
preservativos (se diferencia de la mermelada por su consistencia final).

Frutas Congeladas: Frutas, o partes de las mismas, sometidas
a un punto optimo de congelacion, con adicién o no de edulcorantes
naturales y sustancias protectoras permitidas.

Frutas Confitadas: Frutas o partes de las mismas, tratadas con
jarabe que permita su conservacién, presentadas como producto seco
0 semi seco.

Dulces de Frutas: Frutas o partes delas mismas, cocidas en almibar.

2.4. ALTERACIONES DE LOS VEGETALES
FRESCOS Y USO DE PLAGUICIDAS

En la industrializacién de frutas y verduras se debe tener en
cuenta que la materia prima es un producto vivo, que sufre cambios
muy rapidamente y se altera facilmente.

Las frutas pueden sufrir alteraciones debidas a sus propios
fermentos o enzimas, que pueden producir modificaciones en sus
componentes. También pueden ser atacadas por gusanos, insectos,
bacterias y hongos.

En cambio, las frutas secas se conservan mejor ya que a accién
de los microorganismos es casi nula por ser dificil su desarrollo en un
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medio desprovisto de humedad, sin embargo, debe hacerse la salvedad
de que estos pueden estar presentes en estado latente.

Las hortalizas, antes de la cosecha son también atacadas por
insectos y gusanos y por la invasion de hongos y otros parasitos.

Este peligro, y 1a creciente industrializacion de los alimentos, ha
hecho extensivo el uso de insecticidas, fungicidas, rodenticidas y
herbicidas durante el periodo de cultivo y en el inmediato post
cosecha.

Sin embargo, estas sustancias pueden constituirse en contami-
nantes de las materias primas y aun volverse fuente de toxicidad en
los alimentos procesados, por lo que es importante tener en mente que
cuando se manejan estas materias primas, el estudio de residuos de
plaguicidas debe tener prioridad.

Dicho estudio debe enfocarse en orden a: Determinar cual es la
cantidad minima necesaria para combatir una determinada plaga;
cuanto tiempo debe transcurrir entre el ultimo tratamiento y la
industrializacién de la materia prima; cual es la maxima cantidad.de
Plaguicida tolerable por el consumidor y cual seria el tratamiento
recomendado para eliminar los posibles residuos.

Es importante tener en cuenta estos conceptos cuando se
estudie en detalle la tecnologia de frutas y verduras.

2.5. ANALISIS PARA CARACTERIZACION DE
SUSTANCIAS VEGETALES Y PRODUCTOS
INDUSTRIALES CON BASE EN ELLAS

2.5.1. Preparacién de la Muestra

La preparacién de las muestras de frutas y hortalizas difiere, de
acuerdo con el tipo de anailisis que se va a realizar. Si se trabaja
uinicamente con el Jugo del limén o de la naranja para determinar su
contenido de vitamina C, por ejemplo, es necesario extraerlo de la
fruta. Si se va a analizar una muestra de platano, es necesario
separarlo de la cascara, molerlo, secarlo, pulverizarlo y envasar la
harina obtenida en un frasco hermético, determinando previamente la
humedad.

En la mayoria de los casos, hay que determinar primero el
contenido de agua y proceder luego a los demas analisis. El tipo de
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analisis que se debe aplicar a una sustancia vegetal depende, al igual
que para otras muestras, de la finalidad de sus resultados.

2.5.2 Tipos de Andlisis Aplicados

En el caso de materiales frescos de composicién desconocida y
que quisiéramos clasificar, se aplica el andlisis préximo sobre la
harina (Capitulo I, Farinaceas) obtenida de la porcién comestible
presecada.

Para esto es necesario determinar el contenido total de agua
inicial y con este dato calcular los parametros analizados para
expresarlos en base humeda y calcular su valor energético. Muchas
veces se expresan también los resultados en base seca.

Cuando se trata de materiales que van a ser sometidos a un
determinado proceso de conservacion se aconseja conocer determina-
dos parametros que se desean conservar en el producto, por ejemplo,
los contenidos minerales y vitaminas propios del vegetal; en otras
ocasiones se necesita conocer el nivel de contenido de determinadas
sustancias que pueden incidir en el proceso al cual va a ser sometido,
por ejemplo, los contenidos de azucares, pectina y acidos en su jugo
o pulpa de fruta destinada a la manufactura de mermeladas.

Si se trata de los productos de frutas y verduras los parametros
que se deben analizar son aquellos que permitan decidir si dicho
producto cumple los requisitos para su consumo y asi, detectar
cualquier defecto derivado, por ejemplo, por fallas en cualquier etapa
de su elaboracién; de este tipo son las determinaciones de balance
azucar/Aacido, presencia de aditivos como preservativos, colorantes,
edulcorantes, saborizantes, aromatizantes y otros.

A continuacion se expone el fundamento teérico de algunas de
las determinaciones mas usadas, en un laboratorio corriente de una
industria, para diferentes parametros.

2.5.3 Aditivos en Productos de Frutas y Verduras

Es importante para el control de calidad de alimentos, conocer

qué aditivos pueden encontrarse comunmente en el analisis de un
producto. :

Considferamos “aditivos para alimentos” las sustancias ana-
didas intencionalmente, por lo general en pequenas cantidades,
para mejorar las propiedades de apariencia, sabor, textura o
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almacenamiento (Ferreira, 1980), excluyendo las sustancias agre-
gadas para aumentar el valor nutritivo tales como vitaminas y
minerales y las sustancias presentes en el alimento por via casual
o no intencional.

En productos de frutas se utilizan principalmente preservativos,
colorantes y edulcorantes.

2.5.3.1 Preservativos

Entre los preservativos podemos nombrar:
-El benzoato de sodio y el acido benzoico.

Previenen el deterioro de los alimentos por la accién de bacterias
¥y levaduras, atin cuando no son muy efectivos contra los hongos. Se
usan principalmente en medio acido pH 2,5 - 4. No producen toxicidad
en el hombre en dosis hasta de 0,5 g/dia.

-Acido sorbico y el sorbato de potasio.

- Lasal s6dica es mas soluble en agua que el acido pero este es mas
activo, principalmente contra hongos y levaduras y, en menor escala,
contra bacterias. Es menos toxico el acido sérbico que el benzoico, el
CI:lal actia muy poco sobre Clostridium parabotulinum. El acido
sorbico y su sal de potasio se usan a pH 6,0 - 6,5; pueden degradarse

por accién quimica comunicando aromas y sabores extranos al
alimento.

-Anhidrido sulfuroso, su acido y sus sales de sodio y potasio.

Estas sustancias se utilizan comunmente en medio acido a un
pH de 2,5 - 3,5, inhiben el crecimiento de hongos, levaduras y
bacterias. Se utilizan como inhibidores del oscurecimiento enzimatico
ynoenzimaticoy por su caracter reductor pueden causar decoloracién
en los jugos coloreados; sin embargo este proceso es reversible por
calentamiento. Comunican sabor picante a las sustancias que los
contienen y destruyen la vitamina B,.

-Otros

Los formiatos de metilo y etilo y los 6xidos de etileno y de
propileno, se usan para preservar alimentos secos o semi secos contra
levaduras, hongos y bacterias.
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2.5.3.2 Colorantes

Los colorantes se agregan para que los productos de un proceso
presenten los colores de las materias primas frescas, o para mejorar
la apariencia del producto ya que esta influye decisivamente en su
aceptacion por parte del consumidor (Ver Norma ICONTEC No. 409).

Sin embargo, los colorantes permitidos son principalmente de
origen natural, como el achiote o anato, pues son muy pocos los de
origen sintético que pueden considerarse como seguros.

En general se anaden en cantidades muy pequefias y la determi-
naciéon cuantitativa en un producto se efectiia generalmente por
métodos cromatograficos (Marmond 1984). Colombia atin no tiene
reglamentado el uso de estas sustancias, pero como una guia se
consigna a continuacién la ultima lista de colorantes permitidos en
Estados Unidos segun la FD & C; en esta Tabla se dan también los
nombres dados por otros autores.

TABLA 2.2 ADITIVOS DE COLOR CERTIFICADOS PORLAF.D. &CY
REPORTADA EN NOVIEMBRE DE 1983 (MEGGOS 1984)

Lista permanente

Nombre F.D. & C. También conocido como:

Azul No. 1 Indice Merck 1350/83 Azul brillante FCF
CI Blue acid Colour Index 4,4385
Food blue (1971)

Rojo No. 3 Indice Merck 3637/83Eritrosina
CI Food Red 14 Colour Index 4,4428
acid red 51 (1971)

Amarillo No. 5 Indice Merck 8947/83CI Food yellow 4
Colour Index 4,4132
(1971)

Rojo No. 40 Indice Merck 278/83

Rojo No.40

(laca) Allura (R) Red AC. CI Food red 17

Verde No. 3 Indice Merck 3876/83 Fast green FCF
Food Green 3
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Rojo para

citricos No. 2  Se especifica que se puede usar solo para
colorear la cascara de las naranjas con un
limite maximo de 2 p.p.m.

En lista provisional

Nombre F.D. & C. También conocido como:

Azul No. 1 laca

Rojo No. 3 laca

Amarillo No. 5 laca

Azul No. 2 Indice Merck 4835/83 Indigo car
min. Azul acido 74. Colour index

4,4597 (1971)

Azul No. 2 laca

Amarillo No. 6 : Indice Merck 8885/83 Sunset Ye
llow FCI Amarillo naftol

Amarillo No. 6 laca Food yellow 3 Colour Index 4,4087
(1971).

Salieron de lista

Rojo No. 1 Indice Merck 7461 /83 Ponceau 3RIC
Food red 6.

Rojo No. 4 Indice Merck 7462 /83 Ponceau SX
IC Food red I

Verde No. 2 Indice Merck 5312/83 Amarillo
verdoso SF

2.5.3.3 Edulcorantes

Como edulcorantes nutritivos se permite anadir sacarosa, glu-
cosa, fructuosa, miel, malta y sorbitol. Entre los no nutritivos esta
permitida la adicion de la sacarina y sus sales de sodio y potasio y
recientemente se ha introducido el aspartamo o Nutra Swett.
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2.5.3.3.1. Glucosa y Fructuosa

Pertenecen al grupo de los monosacaridos, los cuales no pueden
desdoblarse en otros carbohidratos mas sencillos. Segin tengan en su
molécula la funcién aldehido o la funcién cetona, se dividen el aldosas
y cetosas. Segun el niimero de atomos de carbono se denominan
triosas, tetrosas, pentosas y hexosas, siendo estas ultimas las mas
importantes.

(|3H20H CH,OH
CHOH CIHOH
|
(I3HOH CHOH
FHOH CHOH
CHOH C=0
| o

—
c=—

—H CH,OH
Glucosa Fructuosa
(aldohexosa) (cetohexosa)

La glucosa se conoce también con el nombre de dextrosa o
azucar de uva. Existen de ella isomeros 6pticos que se diferencian por
su accion sobre la luz polarizada: La D-glucosa dextrorrotatoria, la L-
glucosa levorrotatoria y la glucosa racémica que es inactiva.

La glucosa es reductora; reduce el reactivo de Fehlingy el nitrato
de plata amoniacal, debido a la funcién aldehido que posee.

Es fermentable, como ya vimos, dando, en presencia de algunos
fermentos, alcohol y anhidrido carbénico:

CH,,0, -----> 2C,H,OH + 2CO,

La glucosa se presenta como un sélido blanco, soluble en agua
y cuyo poder edulcorante es menor que el de la sacarosa.

Lo mismo que esta, al fundir da una masa llamada caramelo uti-
lizado como colorante de algunos alimentos y bebidas. Sustituye a la
sacarosa en la industria dulceray se utiliza, lo mismo que la sacarosa,
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en la industria vinicola para adicionarla a los mostos pobres en
azucares, para aumentar su poder fermentable. Se puede obtener por
desdoblamiento del almidén o de la sacarosa por acciéon de acidos
diluidos (HCI, H,SO,); se obtiene, como ya vimos, azucar invertidoy la
D-glucosa puede separarse por cristalizacion.

La fructuosa, llamada también levulosa o azticar de frutas, es un
s6lido blanco, soluble en agua y alcohol, cristaliza lentamente en
agujas finas; su solucion es fuertemente levorrotatoria (-106°).

La mezcla D-glucosa y fructuosa se conoce con el nombre de
azucar invertido porque su poder rotatorio es el inverso del que tiene
la sacarosa; hay que aclarar que a pesar de ser la D-glucosa dextro-
rrotatoria en una mezcla de las dos, predomina el poder levorrotatorio
de la fructuosa. En la industria azucarera la palabra ‘glucosa” se usa
generalmente para mencionar los aziicares reductores (dextrosa,
levulosa y demas sustancias reductoras).

2.5.3.3.2 Sacarosa o Azucar de Caria

Se obtiene de los tallos de la cana de azucar (Saccharum
officinarum, Fam. Gramineas), (ver Figura 2.2), de la cual se conocen
distintas variedades. Estos tienen de 2 a 6 metros de altura, divididos
en segmentos de unos 15 centimetros de longitud y 6 centimetros de
espesor, llenos de un parénquima por el cual circula el jugo azucarado..
cuya composicion varia con la variedad de la cafia, terreno, clima, etc.
Contienealrededorde un 13%de sacarosay trazasdeglucosay fructuosa;
sureaccionesacida porla presencia de acidos organicos libres (Succinico,
citricoy malico); contiene también algunos aminoacidos (leucina, glicocola,
etc); entre las sustancias minerales, predomina la silice.

2.5.3.3.3 Algunos Derivados Azucarados

Miel de Cafna. Es la melaza resultante de la elaboracién del
azucar de cana. esta constituida por una mezcla de sacarosa y azucar
invertido.

Panela. Se obtiene concentrando el jugo de la cafia de azucar
hasta obtener un producto de alta densidad. el cual se deja solidificar
en panes.

Miel de Abejas. Producto elaborado por las abejas (Apis mellifica
Yy Apis ligiistica) con el néctar de las flores: una vez lleno el panal, las
abejas lo concentran y por la accién de la invertasa desdoblan la
sacarosa dando azucar invertido.
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Lamiel es un liquido viscoso, transparente, de color ambar hasta
pardo, de acuerdo con la procedencia. Con el tiempo se enturbia por
cristalizacién de la glucosa, mientras que la fructuosa queda en
solucién.

Hay que observar que existen mieles procedentes de liquidos
vegetales diferentes al néctar de las flores, como las mieles de coniferas
y hay mieles toxicas procedentes del néctar de plantas venenosas.

Ademas del azucar invertido, en la miel puede encontrarse
sacarosa y pequenas cantidades de gomas, dextrina, enzimas, ceras,
sustancias colorantesy aromaticas, granos de polen, acidos organicos
y sustancias minerales, principalmente fosfatos.

2.5.3.3.4 Determinacion del Contenido de Az(icares

Los azuicares presentes en una muestra de azacar comercial ode
algan producto azucarado se determinan cuantitativamente por mé-
todos fisicos (6pticos) o por métodos quimicos. Para la identificacién
cualitativa de los aztcares presentes, se utilizan generalmente meéto-
dos cromatograficos en papel o en cromatografia de gases.

2.5.3.3.4.1 Método de Fehling - Soxhlet

Cuando se usan métodos quimicos, el mas aconsejable es el que
utiliza el reactivo de Fehling - Soxhlet, que, como veremos mas
adelante, precipita éxido cuproso (Cu,0) en presencia de una sustan-
cia reductora. El método puede ser volumétrico o gravimétrico. Las
metodologias mas conocidas son la gravimétrica propuesta por Munson
y Walker y la volumétrica propuesta por Eynon-Lane.

Para la aplicacion de estas metodologias es necesario primero
clarificar las muestras, para lo cual utiliza el acetato neutro o basico
de plomo; el exceso de plomo es necesario eliminarlo precipitandolo
como oxalato, pues interfiere en las determinaciones.

a. Método Gravimétrico de Munson y Walker

Es un método de amplia aplicacién para la determinacién de
azucares reductores tales como dextrosa, aztcar invertido y sacarosa
(después de la inversion), lactosa y sacarosa (después de la inversion),
maltosa, etc., correspondientes a las cantidades de cobre reducido en
presencia de estos azuicares. En este método gravimétrico puede
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pesarse el Cu,O, cuando se analizan materiales de alta pureza como
el aziicar refinado (sacarosa).Cuando se trata de muestras de panela,
miel de cana, etc, es mas exacto oxidarlo a CuO o mejor, reducirlo a
Cu metélico, pues en estos casos el Cu,0 ocluye impurezas que
aumentan el peso del precipitado de Cu,O.

Puede comprobarse el método gravimétrico con el método
volumétrico (yodométrico) de Low, disolviendo el precipitado de Cu,O
en un acido (generalmente nitrico) agregando yoduro de potasio y
titulando el yodo puesto en libertad, con una solucién valoradora de
tiosulfato de sodio y efectuando la correccién necesaria.

Este ultimo método se basa en las siguientes reacciones:

Disolucion:
Cu - 2e ----> Cu*”
N03' + 4H* + 3¢ ----> NO + 2H,0

Valoracién:
Cu* + I + le” ----> Cul peq Cu = p.at
21 - 2e--->],

I + 2e ---->2I°

28,0,- 2e ---->S,0,°

El contenido de cobre es proporcional al aztcar presente y se
puede calcular segtin la Tabla de Hammond (Final del capitulo) AOAC
52.019/84.

b. Método Volumeétrico de Eynon - Lane

Este método de mucho uso en la determinacion de azicares
- reductores se fundamente también en la reaccion de Fehling.
COONa
I
H-C COONa
I
Cu + NaOH + R - CHO - - -> RCOONa + 2 COOH + Cu,0 |

azacar [

N°

H- |C -0 reductor CIOOH rojo
COOK
Reactivo de COOK

Fehling (azul)
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La solucion inicialmente azul por la presencia del complejo de
cobre se empalidece al precipitar el 6xido y en el punto final debe
quedar completamente incolora. Para la titulacion se usa como
indicador de punto final el azul de metileno el cual es intensamente
azul en su forma oxidada e incoloro en su forma reducida. Las
condiciones experimentales de este método deben seguirse rigurosa-
mente con el fin de obtener resultados concordantes; conociendo la
cantidad del reactivo de Fehling, es decir su titulo analitico, se puede
conocer el contenido de azucar presente en una muestra, por compa-
racion con la misma parte alicuota del reactivo.

La Tabla AOAC 52.017/84 y 52,018/84 incluidas al final del
capitulo, son de gran ayuda para los calculos. Algunas personas
sin embargo, prefieren titular el Fehling contra un patrén de azucar
de concentracion conocida, para garantizar sus propios resulta-
dos.

Para calcular el porcentaje de sacarosa y de azucar invertido en
una mezcla, se procede asi: El azlicar invertido se obtiene directamen-
te de la determinacién del cobre antes de la inversion. La diferencia
entre el porcentaje de azucares calculados como dextrosa (glucosa)
después y antes de la inversién multiplicada por 0.95 da la sacarosa,
ya que esta produce por inversién azucar invertido en la proporcién de
100 a 95.

2.5.3.3.4.2 Métodos Opticos
a. Métodos Polarimétricos

El instrumento empleado es el polarimetro, cuya escala esta
dividida en tal forma que se pueden leer grados de circulo. Algunos
instrumentos tienen otra escala, la escala Ventzke en la cual se lee
porcentaje de azucar, por lo cual el instrumento toma el nombre de
Sacarimetro.

La sacarosa lo mismo que muchos azicares y otras sustancias
tienen la propiedad de hacer girar el plano de polarizacién de un rayo

de luz, propiedad que se aprovecha en la construccién de los
polarimetros. »

La polarizacién de un rayo de luz se consigue haciéndolo pasar
por un prisma Nicol fabricado del corte de un romboedro de espato de
Islandia transparente. Se corta el prisma en dos partes por los angulos

obtusos y las superficies se pulen y se unen otra vez con balsamo del
Canada.
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P>

Figura 2.5. Polarimetro Figura 2.6. Tubos de Polarizacion

Cuando un rayo de luz atraviesa el prisma se divide en dos: un
rayo ordinario que es reflejado del prisma por el balsamo y el otro
extraordinario (polarizado) que pasa por €l polarimetro. Ya vimos que
de acuerdo con el azucar que se analiza. el plan de polarizacion gira a
la derecha o a la izquierda. El namero que expresa esta propiedad se
llama “poder rotatorio especifico, el cual corresponde al angulo de
rotacion que produciria un liquido que contuviera un gramo de sus-
tancia activa en un centimetro cubico, cuando el rayo de luz polariza-
da atravesara una capa de liquido de un centimetro de espesor. El
poder rotatorio especifico se expresa por la siguiente [ormula:

20 100 o
(o] D~ lc
en donde:

o =angulo de desviacion a la derecha (+) o a la izquierda (-) observa-
do, expresado en grados de circulo o decimales de los mismos.
I = longitud de la capna de liquido en dm.
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¢ = concentracion de la solucion en g/100 em® medidos a 20°C.

20 =
[C(]D = rotacion especilica

D =Linea brillante amarilla de la luz de sodio (linea D); es la luz
generalmente usada para la observacion polarimétrica en grados de
circulo.

20 = temperatura a la cual debe hacerse la lectura. °C

De suerte que si se tiene un tubo de observacion de longitud fija,
dentro del cual va la solucion azucarada, una temperatura normal (20
°C) y la misma clase de luz, la rotacion dependera de la concentracion
del aztuicar en la solucion.

Las propiedades opticas de los azticares, del espato de islandia
(y también del cuarzo) se han aprovechado para la construccion de
polarimetros. Estos instrumentos son de dos clases; los llamados de
penumbray los de color de transicion, estos uiltimos ya en desuso. Los
de penumbra se construyen de tal forma que unos requieren para la
iluminacién luz blanca y otros (los mas usados) requieren luz
monocromatica amarilla, suministrada por una lampara de sodio.

Los polarimetros deben, como todos los instrumentos que se
utilizan para efectuar analisis, comprobarse frecuentemente, ya que
se descalibran con facilidad. Para los polarimetros se construyen
prismas de cuarzo dextro y levorrotatorios con los cuales se comprue-
ba su exactitud y si es el caso, se hacen las correcciones necesarias
en las lecturas polarimétricas.

Método Polarimétrico Directo

Este metodo empirico se fundamenta en la polarizacion produ-
cida por una cantidad de sacarosa e condiciones preestablecidas asi:

Peso normal de sacarosa corresponde a 26,0000 gramos de
sacarosa pura, contenidos en 100 cc de una solucién acuosa. Llenan-
do un tubo de polarizacion de 200 mm de longitud y haciendola lectura
enunsacarimetro de escala Ventzke, ala temperatura de 20 °C, se obtiene
una rotacion de 100. Este peso fue denominado peso normal por la
comision Internacional de Métodos Uniformes de Analisis de Aztcares,
reunidaen Paris en 1900. Trabajando en estas condiciones conlamuestra
que se analiza y haciendo la lectura en un sacarimetro, se obtiene
directamente el porcentaje de sacarosa. Sila temperatura ala cual se hace
la lectura difiere de la establecida es necesario hacer correcciones.
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Segun lo dispuesto en el AOAC 31.022/84 la polarizacion para
azucar refinado que se hace a otras temperaturas debe corregirse por
la siguiente férmula:

P,, =0, [1 + 0.0008 (t - 20)]
donde:
P = Polarizacion leida a la temperatura t

En el caso que sean productos menos puros se usa la formula:
P,, =P, + 0.0015(P, - 80)(t - 20)

y en el caso que exista mezcla de sacarosa y fructuosa y el
porcentaje de fructuosa se conozca, se usa la formula:

P,, =P, +0.0003 S (t - 20) - 0.00812 F (t - 20)

donde S es el porcentaje de sacarosa y F el porcentaje de
ructuosa.

Meétodo de Doble Polarizacion

También es muy utilizado el método de doble polarizacion o
sacarosa Clerget.

El método se basa en efectuar una lectura de la polarizacion
antes y otra después de la inversion, para eliminar la influencia de
otras sustancias opticamente activas que pueden estar presentes
en los productos de la cana de azucar; estos contienen tres
azucares: sacarosa (+), glucosa (+) y fructuosa (-), siendo la polariza-
cion directa el resultado de las polarizaciones de estos tres azuca-
res; por el método de Clerget se verifica ademas de la polarizacién
directa, una segunda polarizacion después de la inversion de la
sacarosa. La rotacién 6ptica de los otros aziicares permanece inal-
terable y el cambio en la lectura polarimétrica antes y después de
la inversion corresponde a la inversion de la sacarosa. Esta se
calcula dividiendo el cambio en la lectura polarimétrica por el
factor Clerget; este factor constante, representa la diferencia
algebraica en las lecturas polarimétricas de sacarosa pura, antes
y después de la inversion, siguiendo las especificaciones del
método. Es necesario ademas efectuar la correccion de temperatu-
ra, teniendo en cuenta la temperatura polarimétrica (mayor o
menor de 20 °C) como se explicé anteriormente.
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Figura 2.7. Refractometro Manual

Figura 2.8. Refractdmetro de Mesa
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b.Método Refractométrico

En la industria de productos azucarados son de uso comun los
términos Brix verdadero y Brix aparente; el primero representa el
porcentaje de sélidos totales obtenidos por desecacion, el segundo
representa el porcentaje de sélidos solubles en agua. Tolman y Smith,
a comienzos del siglo demostraron que la mayoria de los azucares en
soluciones de la misma concentracién por ciento, tienen los mismos
indices de refraccion, propiedad que se aprovecha para la determina-
cion de sélidos totales, los cuales se calculan por medio de tablas
hechas por los mismos autores. Para su determinacién se utiliza de

‘preferencia el refractometro de Abbé el cual tiene dos escalas: una para

-elindice de refraccién y otra para los grados Brix o porcentaje en peso
de sacarosa. Las tablas AOAC 52.008/84 y 52.012/84 permiten hacer
las correcciones conducentes a los calculos.

También es muy usado el refractémetro Zeiss de inmersién, con
cuyos datos se construyé la tabla AOAC 52.013/84, también la AOAC
52.016/84 para corregir las lecturas a diferentes temperaturas.

La tabla AOAC 52.008/84 permite calcular la concentracién de
una solucién de sacarosa en grados Baumé o en grados Brix a partir
de su gravedad especificay viceversa, datos muy ttiles en los procesos
industriales.

2.5.3.4. Saborizantes y Aromatizantes

Enla actualidad hay numerosas sustancias que se utilizan para.
acentuar el sabor y el aroma de los alimentos procesados. En los
Estados Unidos se utiliza la sigla GRAS para indicar los productos que
se consideran inofensivos y que pueden aiadirse a los alimentos.

2.5.3.5. Otros Aditivos

(Ver Norma ICONTEC 1582). En la industria se utilizan sustan-
cias:

-Espesantes, que mejoran el aspecto de alimentos y bebidas
como las pectinas, gelatinas, proteinas de leche o de suero, agar, algi-
natos, gomas vegetales y carboximetilcelulosa.

-Emulsionantes, que pueden mejorar la estabilidad de los pro-
ductos. Podemos citar los polifosfatos, gluconatos, citratos y tartratos
que actian como agentes formadores de complejos con el calcio, hierro
y otros metales y otros que actiian como agentes tensoactivos como
glicerina, sorbitol y manitol.
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El control analitico de estas sustancias en los productos gene-
ralmente no es necesario; si este responde a otros controles de calidad
de rutina.

-Vitamina C

La vitamina C o acido ascorbico, pertenece a las suslancias
hidrosolubles, compuestos quimicos que actian como catalizadores
de las funciones metabolicas y que no son sintetizados por el cuerpo.
En general, las vitaminas hidrosolubles (C y complejo B) no son alma-
cenadas en el organismo y por eso es necesario suministrarlas cons-
tantemente. Las frutas y verduras maduras son su fuente mas apro-
piada aun cuando también existe en los tubérculos en cantidades
menores

Quimicamente el acido ascorbico se oxida facilmente a acido
dehidroascérbico, constituyéndose asi en agente reductor natural,
ampliamente distribuido en el mundo vegetal. La oxidacién puede
continuar hasta formar acido dicetogulénico. Los dos primeros com-
puestos son los que tienen importancia en el proceso de nutricién.

HO, on 0 i i 0

— 0
"Oo = 5: ’>=o H=¢=O0H
HO=G=H NO-C-N HO=C~H
-j’&m‘ ° Zu,ou .gn.ou

Aelde L- anedrates Aoles gvrierstaciraies

A= Caroteno

CHy CHy CH,
S Ny CN.Q‘

CHy

CHy .

Vitoming A, ( Retiaet®

Figura 2.9 Estructura de algunas vitaminas

En solucién acida la vitamina C es mas o menos estable, pero
tiende a oxidarse facilmente por accién de la luz, el calor y trazas de
metales como el cobre y el hierro. Ademas, el almacenamiento y los
procesos de coccion tienden a disminuir la concentracién inicial
presente en los vegetales frescos.
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Existen varios procedimientos para determinar la vitamina C;
entre ellos podemos citar el método de titulacion de oxidacién-
reduccién con 2,6 diclorofenol indofenol y el de oxidacién del acido
ascérbico a dehidroascérbico, el cual forma un complejo fluorescente
con la o-fenilénidiamina con intensidad proporcional al contenido de
dehidroascoérbico.

Otro método muy utilizado es el de la 2-nitroanilina o método de
Mohr. En este método el acido ascérbico, por tratamiento con la 2-
nitroanilina diazotada, da lugar al derivado 2-nitrofenilhidrazida del
acido oxalico, el cual, en presencia de un exceso de NaOH, forma una
sal sédica de color violeta cuya absorbancia se mide a 540 nm.

La presencia de otras vitaminas, compuestos sulfhidricos, acido
sulfuroso, etc., no influye en la determinacién de acido ascérbico por
este método. .

Si el producto de la reaccién entre el acido ascérbico y la 2-
JNMtroanilina se extrae con isobutanol y luego se trata con NaOH para
obtener la formacion del complejo rojizo violeta, la especificidad y
sensibilidad se incrementan. Con tal modificacién pueden analizarse
cuantitativamente cantidades tan pequerias como 0,5 mg de acido
ascorbico por centimetro cubico.

Por el contrario, si la reaccion se realiza prescindiendo de la
extraccion con isobutanol, se necesita una concentracion minima del
orden de los 10 mg/cm?® de acido ascérbico.

Elmétodo es adecuado parala determinacion del Acido ascérbico
en frutas, zumos, alimentos suplementados con la vitamina y en prepa-
raciones farmacéuticas. Aunque el método de Mohr (extracciéon con
isobutanol) tiene aplicacién muy amplia, puede seguirse el método
simplificado (sin extraccién) en caso que las soluciones o extractos sean
transparentes, incoloros o a lo sumo tengan color amarillo débil.

Con este método se determina exclusivamente el contenido de
acido ascoérbico. Para el analisis de Vitamina C Total (acido ascérbico
+acido dehidroascérbico), el ultimo debe reducirse previamente hasta
acido ascorbico por tratamiento con H,S.

2.5.3.5.4 Carotenos

Entre los lipidos no saponificables de plantas y animales, se
encuentra un grupo de compuestos conocidos como los Carotenos o
Carotenoides.
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Estas sustancias estan presentes en casi todas las plantas
superiores, microorganismos y probablemente en todos los animales.

Entre los comunes en la naturaleza se hallan , 8, carotenos, los
cuales tienen la formula general condensada C H,,. Los carotenos
presentes en tejidos animales provienen principalmente de fuentes
dietéticas. Derivado muy importante del $-caroteno eslavitamina A,
producto de oxidacién de media molécula de $-caroteno, o mejor, una
molécula de B-caroteno da lugar, por oxidacién, a dos moléculas de
vitamina A,. Compuestos como el 8-caroteno, que son convertidos in
vivo en vitamina A, se llaman Provitaminas A,.

Los principales métodos para la determinacién de carotenos son:
1.Determinacién por métodos espectrofotométricos y

2.Determinacion biolégica de carotenos, a partir de la actividad
mostrada por las provitaminas A,.

Para los primeros se efectiia la extraccién de carotenos de
material vegetal, mediante la accién de un solvente adecuado tal como
una mezcla de éter de petréleo - acetona (1:1). Con el fin de purificar
los carotenos, €l extracto se pasa por una columna cromatografica que
contiene basicamente fosfato tricalcico u otro absorbente adecuado
que permita el paso de carotenoides, pero en cambio retenga otras
sustancias como clorofilas. La concentracién del caroteno en el
extracto se determinara leyendo en el espectrofotometro su absorbancia
a 450 nm e interpolando tal valor en una curva patrén cuya construc-
cion se detallara mas adelante.

2.5.3.5.5 Pectinas

Las pectinas se hallan ampliamente distribuidas en la natura-
leza, especialmente en tejidos o pulpas, donde actiian como agentes
aglutinantes o de adhesion entre las células.

En la industria de alimentos ocupan destacada posicién pre-

" cisafiente a causa de sus propiedades gelificantes. Comercialmente,

la pectina se extrae a partir de la cdascara de limones y naranjas como
subproducto de la industria de frutas citricas, o del “bagazo” de
manzana u otras frutas ricas en esta fraccién.

En las paredes celulares, las pectinas se hallan combinadas con
celulosa, de la cual pueden separarse por hidrélisis suave u otros
medios, transformandose en pectinas solubles. La combinada con
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celulosa es una pectina insoluble y forma parte de la fraccién denomi-
nada ahora fibra dietaria.

Quimicamente, las pectinas son polisacaridos constituidos por
cadenas largas de unidades de -D-galacturénico, unidas entre si por
enlaces 8-1-4, cadenas que forman el acido poligalacturénico o acido
péctico, en las cuales un 50 a 60 % de los grupos carboxilo estan
esterificados con alcohol metilico. La estructura de la pectina se
ilustra con las siguientes formulas:

?OOH CIJOOCH

C——-— H
0/lc/ . 0% O‘\C 0/1 :
4
7N\ ﬁ/ |\
H C ?

[ I
H OH H OH
acldo &£ 1,4 D- metl) - pallgolacturonico

(;QOCH, COOHNM COOCH; COOH (iOOCH3 fOOCH,

1 | ] | l
COOH COOCH, COOH  COOCH, COOH

Figura 2.10 Esquemas del Acido 1,4 D metil poligalacturénico
y una Molécula Péctica.
Tomada de: Cheftel y Cheftel

Las pectinas pueden hidrolizarse en presencia de una polieste-
rasa, enzima que hidroliza los enlaces éster.

Los enlaces glucosidicos entre cada unidad de acido urénico.
son hidrolizados sin embargo por otra enzima: la poligalacturonasa.

2.5.3.6 Determinacion de Hierro y Otros Minerales en las Cenizas

Es necesario disolver las cenizas en acido, generalmente se uti-
liza HCI que solubiliza los carbonatos formados en la calcinacién.

Método de la orto-fenantrolina para Hierro
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Este método. de uso corriente en los laboratorios de quimica, se
basa enla formacion de un complejo de hierro con la orto-fenantrolina,
de color rojo purpura, cuya absorbancia se mide a 450 nm en un
espectrofotémetro e interpolando tal valor sobre una curva de
calibracion.

También puede determinarse, al igual que otros metales, por el
método de absorcién atémica. el cual se amplia en el capitulo relativo
al analisis de agua potable.

2.6 GUIA DE LABORATORIO DE ANALISIS DE
FRUTAS, VEGETALES Y SUS PRODUCTOS

Métodos estandarizados en el Departamento de Quimica. Facul-
tad de Ciencias, Universidad Nacional de Colombia, Bogota.

2.6.1 Determinacion del Agua
(Aplicable a Hortalizas y Frutas)

Para esta determinacion se requieren cuidados especiales, debi-
do a las pérdidas que sufre el material desde el lugar de la recoleccién
hasta cuando llega al laboratorio. Para evitar los errores consiguien-
tes, es indispensable pesar la muestra en el sitio donde se toma,
anotando el peso obtenido y empacarla para su transporte en una
bolsa de un material adecuado. por ejemplo de polietileno. Volverla a
pesar al llegar al laboratorio y anotar la pérdida de peso que haya
podido sufrir. Desecarla a baja temperatura (40 - 60 °C) en una estufa
de aire durante unas seis horas. Pasarla a una bolsa de polietileno y
dejarla enfriar.

Pesarla y anotar la pérdida de peso, moler la muestra en un
molino de martillo, teniendo cuidado que no se produzca
recalentamientoy pasarla por un tamizy volverla a pasar por el mismo.
Terminar la determinacién de humedad sobre una cantidad de mues-
tra pulverizada, exactamente pesada, vecina de 5 gramos, secandola
en la estufa a 90 - 95 °C hasta peso constante. Sumar todas las
pérdidas de peso obtenidas, relacionandolas a ciento, para obtener el
dato de agua en €l producto vegetal.

El residuo pulverizado y bien mezclado se reduce por cuarteo, si
es el caso, a unos 100 gramos y se envasa en frascos bocales
hermeéticos, para el analisis proximoy de contenido mineral. Recuerde
que el frasco debe identificarse convenientemente.
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2.6.2 Determinacién de Hierro en las Cenizas

Parala determinacién de hierro con orto-fenantrolina, se requie-
ren los siguientes reactivos:

Acido clorhidrico concentrado

. Solucién de acetato de sodio. Disolver 350 gramos de CH,COONa
3H,O en un litro de agua.

Reactivo de hidroxilamina. Disolver 10 gramos de NH,OHA HCIl
en 100 cm?® de agua destilada.

Solucién de orto-fenantrolina. Disolver 0,12 gramos de C, H,N,
H,O en 100 cm® de agua destilada, con agitacién y calentamiento a 80
°C. Envasar en frasco oscuro.

Solucion patrén de hierro. Pesar 0,2 gramos de alambre de hierro
analitico o de limaduras de hierro. Disolver en 20 cm?® de Aacido
sulfarico 1:5 y diluir a 1 litro con agua (Patrén I).

Tornar 50 cm?® de la solucién Patrén I y pasarlos a un matraz
aforado de 1 litro. Diluir a la marca con agua (Solucién Patrén II).

1 cm?® = 10 microgramos de hierro (Fe)

PROCEDIMIENTO

Tomar una alicuota de 0; 2; 5; 10 y 25 cm?® del patrén II en
matraces aforados de 50 cm?. Afiadir a cada uno 1 cm?® de acido
clorhidrico y diluir a 20 cm?® con agua. Agregar 1 cm? de reactivo de
hidroxilamina, 5 cm® de solucién de acetato de sodio y 5 cm?® de
solucion de orto-fenantrolina. Completar el volumen con agua en cada

matraz, agitar y dejar en reposo por 15 minutos. Leer la absorbancia .

a 450 nm. Construir la curva patrén en ppm de Fe vs. A. Tomar 25 cm?
de la muestra filtrada, acidular con HCl y completar el procedimiento
descrito para los patrones. Calcular el contenido de hierro en ppm.

2.6.3 Determinacién de Caroteno en Plantas

Materiales y Reactivos:

. Columna de vidrio de aproximadamente 25 cm de largoy 7 mm
de diametro.

Inés Bernal de Ramirez 99

Mortero con su respectiva mano.

Algodén.

Arena lavada

Embudo de decantacién

Probeta graduada

Material vegetal

Solucioén (1:1) de éter de petréleo - acetona.
Eter de petroéleo.

Sulfato de sodio anhidro

Fosfato tricalcico: Ca,(PO,),.
Procedimiento para la construccién de la Curva de Calibracién

Solucién patrén 1 en éter de petréleo = 0,5 mg de carotenos por
cm?® de solucion.

Solucion patrén 2. 2 cm?® de patrén 1, completar con éter de
petroleo hasta 50 cm?® = 20 mg/cm?.

Preparar los siguientes patrones de trabajo asi:

PATRON C, = 0,5 CM?® DE PATRON 2; CON ETER DE PETROLEO
DILUIRLO HASTA 10 CMS.

PATRON C,= 1 CM?® DE PATRON 2 CON ETER DE PETROLEO;
DILUIRLO HASTA 10 CM3

PATRON C, = 1,5 CM?* DE PATRON 2 CON ETER DE PETROLEO:;
DILUIRLO HASTA 10 CM3,

PATRON C, = 2 CM3 DE PATRON 2 CON ETER DE PETROLEO;
DILUIRLO HASTA 10 CM3.

PATRON C, = 2,5 CM2 DE PATRON 2 CON ETER DE PETROLEO;

DILUIRLO HASTA 10 CM3.
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PATRON C,= 3 CM:? DE PATRON 2 CON ETER DE PETROLEO:;
DILUIRLO HASTA 10 CM3.

Usando como blanco (B) éter de petrdleo, ajustar el cero de
Absorbancia A (100% de T),a la longitud de onda de 450 nm.

A la misma longitud de onda, leer la absorbancia corres-
pondiente a los patrones de trabajo desde C, hasta C,.

Construir la curva de calibracién.
Procedimiento de extraccion:

Pesar una muestra de material de material vegetal, segun se
indicaenlaTabla 2.3 (Columna 1) colocar en un mortero, agregar unos
20 cm® de la mezcla éter de petréleo - acetona (1:1).

Adicionar un poco de arena lavada y moler el material con la
mano del mortero.

Dejar decantar, pasar el sobrenadante a un embudo de
decantacién que contenga unos 60 cm? de agua destilada; repetir la
molienda y extraccién del material que qued6 en el morterocon 2 a 3
porciones de la mezcla éter de petrdleo-acetona, pasando los
sobrenadantes al embudo de decantacién, hasta que el extracto
presente coloracion muy clara.

Agitar bien el embudo y dejar separar las dos capas.

Descartar la capa acuosa inferior, repetir el lavado por dos veces
mas con porciones de agua destilada. Este lavado tiene por objeto
remover la acetona y demas sustancias solubles en agua que se
encuentren en el extracto. Aproximadamente 50 cm?® del extracto
requieren porciones de lavado sucesivas que totalicen unos 200 cm?
de agua destilada.

Filtrar el extracto que queda en el embudo de decantacién a
través del papel de filtro cualitativo en cuyo fondo se ha puesto un poco
de Na,SO, anhidro, con el propdsito de remover trazas que de otra
manera tendrian el efecto de desactivar el fosfato tricalcico.

Completar el filtrado (capa etérea libre de acetona y agua) al
volumen indicado en la Tabla 2.3 (Columna 2) y continuar como se
indica en la separacién por cromatografia de columna.
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TABLA 2.3. INDICADORES PARA LA DETERMINACION DE CAROTENO
EN ALGUNAS PLANTAS

Vegetal Peso(1) (2) Pasar por Con éter
Muestra Con éter de Columna de petréleo

diluir ex- alicuota diluir hasta
tracto hasta

Zanahoria lg 50 cms3 5 cm3 10 cm®

Pasto 2 10 5 10

Coliflor 10 15 5 10

Lechuga 5 10 5 10

Separaciéon por Cromatografia de Columna:

Agregar fosfato calcico en polvo hasta que forme una capa de
mas o menos 3,5 cm de altura. Transferir a la columna una alicuota
de unos 2 cm® del extracto etéreo diluida segun se especifica en la
columna (2) de la Tabla anterior, continuar afiadiendo porciones de
2 cm3 hasta agotar el extracto sin aplicar succion, Recibir el fluido
en un tubo de ensayo graduado y seguir afiadiendo éter de petréleo
hasta cuando no se detecte coloracién amarilla en la porcion
inferior de la columna. Lo primero que sale son los carotenos pues
otros compuestos como las clorofilas, quedan retenidos en la capa
de fosfato calcico.

Determinar en el espectrofotometro la absorbancia de la mues-
tra, ajustando primero el 100 % de T con el blanco de éter de petréleo.
Calcular la concentracién de la solucién, interpolando en la curva de
calibracion.

2.6.4 Determinacién de la Pectina a partir de la
Corteza de Naranja

Materiales y Reactivos:

Vasos de precipitado de 250 cm?
Embudo de vidrio

Probeta graduada

Vidrio de reloj

Papel indicador

Gasa
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Acido clorhidrico 6 N
Alcohol etilico de 95 %
Alcohol amoniacal
Naranjas

Procedimiento:

Pelar una naranja, eliminar la parte exterior amarilla de la
cascara y escoger el alvéolo o parte blanca de la misma. De este
material bien delgado y cortado en trocitos pequerios, pesar 10 gramos
y colocarlos en un vaso de precipitados de 250 cm?.

Agregar 50 cm?® de agua destilada caliente y hervir durante dos
minutos, con el objeto de remover las sales presentes en el alvéolo que
sonsolubles en agua, en tanto que la pectina permanece insoluble. Por
decantacién desechar el agua. repetir el lavado y la ebullicién con
otros 50 cm?® de agua destilada caliente, desechando de nuevo el agua.

Agregar por ultimo a la pulpa, 50 cm® de agua destilada caliente,
eiradicionando gota a gota HC1 6 N, agitando y controlando el pH con
papel indicador, hasta alcanzar un pH de 2, acidez indispensable para
la extraccion de la pectina.

Marcar exteriormente el nivel del liquido en el vaso de precipi-
tados, tapar el mismo con el vidrio de reloj y hervir durante 15 minutos.
Si se observa que se ha evaporado demasiada agua, agregar agua
destilada caliente hasta la marca y hervir unos tres minutos mas.

Filtrar sobre gasa y lavar el residuo varias veces con pequenas
cantidades de agua caliente acidulada con 4cido clorhidrico, ajustan-
do el pH a 2. Agregar al filtrado una cantidad de alcohol de 95°, igual
al volumen de agua obtenido en la filtracién anterior, mas la mitad del
mismo volumen y agitar el liquido con una varilla de vidrio, para
precipitar la pectina. *

Pesar un trozo de gasa doble sobre un vidrio de reloj, filtrar la
pectina obtenida en el paso anterior sobre esta, lavar con dos porcio-
nes de 5 cm?® de alcohol amoniacal, para neutralizar el acido que ha
quedado embebido en la pectina.

La gasa que contiene la pectina se traslada al vidrio de reloj y el
conjunto se seca en estufa a 60 °C. Dejar enfriar y pesar de nuevo. La
diferencia proporciona la cantidad de pectina obtenida. Relacionar a

ciento.
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2.6.5 Analisis de Mermeladas y Jaleas

Métodos recomendados por el Departamento de Agricultura de
Canadayrecopilados porJ.A. Ruck (1963) o adaptados para este manual.

2.6.5.1 Preparacién de la Muestra

Remover el empaque un tercio del centro del material que se va
a analizar y trasladarlo a una licuadora u otro mezclador apropiado y
mezclar durante 1 o 2 minutos. Tomar las porciones de analisis en tal
forma que se tome una muestra representativa de toda la sustancia,
evitando tomar demasiadas semillas o particulas que se hayan sepa-
rado por flotacién.

2.6.5.2 Determinacion de Sélidos Insolubles en Agua.
(Adaptacion AOAC 22.020/84, 922.10/90)

Pesar exactamente 25 gramos de muestra. Trasladar cuanti-
tativamente a un vaso de precipitados de 400 cm?®, utilizando para ello
200 cm?® de agua. Mezclar y hervir cuidadosamente por 15 a 20
minutos. Filtrar a través de un papel de filtro (Wathman No. 4 u otro
similar) previamente secado por 2 horas a 100 °C, junto con un
pesasustancias (P). enfriado en desecador y pesado. Lavar con peque-
fias porciones de agua caliente hasta que una gota de filtrado no haga
virar el papel de tornasol azul, recibiendo los filtrados en un matraz
volumétrico de 250 em?3.

Dejar enfriar el liquido y completar el volumen. Reservar el
liquido para la determinacion de la acidez total.

Continuar lavando el residuo sobre el papel hasta gastar aproxi-
madamente 800 cm?® de agua caliente, despreciando las aguas de
lavado y tratando de agitar los sélidos insolubles, sobre el papel de
filtro, con el mismo chorro de agua.

Pasar el papel de filtro junto con el residuo al pesasustancias, secar
a 100 °C por unas horas, dejar enfriar en un desecador y pesar ®,).

(P, - P) x 100
% de sélidos solubles en agua = -----cvmmmceeeaeeeo.
Peso muestra
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2.6.5.2 Determinacion de Sélidos Solubles en Agua por
Refractometria. (Adaptaciéon AOAC 22.024/84, 932.12/90)

Tomar una muestra representativa de la porcién bien mezclada
de la mermelada o la jalea, libre de semillas y de fibra, colocar sobre
los prismas del refractéometro equipado con escala de porcentaje de
azucares, leer directamente. Si se lee en términos de indice de
refraccién usar las tablas A.0.A.C. 52.012/84 para calcular el porcen-
taje de sacarosa como expresion de sélidos solubles. Para resultados

muy exactos se debe corregir esta lectura para los sélidos insolubles
en agua asi:

% S6l. solub. = % sél. por el refractémetro x (100-a)/ 100
Donde a = % sélidos insolubles en agua

2.6.5.3 Determinacion de Sélidos Totales (Brix
verdadero). (AOAC 22.01 8/84, 920.151/90). Adaptado.

Pesar exactamente 20 gramos de muestra en una capsula de por-
celana previamente tarada. Evaporar a sequedad sobre bario de agua
y luego secar en una estufa de vacio a 70°C. Dejar enfriar en desecador

y pesar. Repetir el secado en estufa hasta que dos pesadas consecu-
tivas no difieran en mas de 3 mg.

Calculo;

% sélidos totales = (peso seco/peso muestra) x 100

2.6.5.4 Determinacion d
Adaptado. e pH. A.O0.A.C. 10.041/84.

Colocar 50 a 75 g de muestra bien homogenizada en un vaso de
precipitados de 100 cm?® y leer directamente con un pH-metro. Para

estandarizar el potenciémetro se utiliza una solucién reguladora de pH
4. La lectura se efectia generalmente a 20 °C.

2.6.5.5 Acidez Total. A.O.A.C.
Adaptado 31.231/84, 942.15/90.

Preparacion de una solucién de NaOH 0.1 N

Pesar rapidamente en una balanza ordinaria unos 4 gramos de
hidroxido de sodio enlentejas; disuélvalo en agua destilada en un vaso
de precipitado, dejar enfriar y pasar la solucién a un matraz aforado
de un litro. Completar el volumen a la marca.

Inés Bernal de Ramirez 105

Titulacion

Secar un poco de biftalato de potasio KHC,H,O, (pm = 204.2), en
una estufa a 100-105 grados centigrados por una hora.

Dejar cnfriar en un desecador por 20 minutos. Pesar exacta-
mente una cantidad de 0.5 a 0.6 gramos del biftalato seco y pasar con
ayuda de agua destilada a un erlenmeyer de 250 cm?®.

Agregar hasta unos 100 cm?® de agua destilada y agitar por
rotacion hasta disolucion total. Agregar 2 gotas de solucién alcohélica
de Fenolftaleina al 1%. Desde una bureta dejar caer la solucién de
NaOH sobre la solucion del biftalato, hasta que aparezca una colora-
ciéon rosada que persista.

Hervir el liquido que esta titulando unos 30 segundos. Si la
coloracion desaparece, agregar gota a gota mas solucién de NaOH
hasta que al ebullir nuevamente el color persista por 30 segundos.

La normalidad de la solucién se calcula mediante la siguiente
férmula;

N = g X 1000
ml X 204.2
N = Normalidad
= Masa en gramos del biftalato
ml =Volumende lasolucion de NaOH gastado enlatitulacion.

Tomar una alicuota de 50 cm?® del filtrado reservado en la
determinacion de sélidos solubles, en un vaso de precipitados de 100
cm?. Titular son solucién de hidroxido de sodio 0.1 N hasta pH 8.1,
utilizando un pH-metro. Con el volumen de soda gastado, calcular el
contenido de acido. La acidez puede expresarse en el acido que
predomina ya sea citrico, malico, tartarico o acético. Los pesos
equivalentes de estos acidos son:

Citrico monohidratado = 70

Malico = 67
Tartarico = 75
" Acético = 60

% Acidez Total=cm?® NaOH x N x(peq./1000) x(100/peso.
muestra)x V/alic
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N
Peq
A '
alic

(o]

= Normalidad de la soda
= Peso equivalente del acido correspondiente

= 100 cm?®

= Alicuota tomada para la determinacion

2.6.5.6 Colorantes Artificiales. Determinacién

cuantitativa. Método propuesto por J. A. Ruck

Diluir 20 a 40 g de muestra con 1 a 3 voliimenes de agua; anadir
3 04 gotas de HCl concentradoy una pequena porcion de pario de lana
virgen desengrasada. Calentar a ebullicién y luego enfriar. Lavar el
trozo de pario coloreado en un chorro de agua. Exprimir el exceso de
3 pequenios. Colocar uno de estos trozos
adepresiénde una placa de porcelana o sobre una baldosa blanca.
entrado, el segundo con H,SO,
al 10 % y el cuarto con NH,OH

aguay cortar en cuatro trozos

enl

Humedecer el primero con HCI conc
concentrado, el tercero con NaOH

concentrado.

La Tabla 2.4 muestra los ¢
lana coloreada con solucion

concentraciones entre 0,1a0,5%

ambios de color producidos sobre la
es de algunos colorantes presentes en

TABLA 2.4 CAMBIOS DE COLOR DE ALGUNOS COLORANTES

Coloran!

tes |HCQ H,SO, l\ézoﬂ NH,OH

. 10%
Amaranto | Ligeramente Violeta llwaxmn 9 Poco cambio
oscuro amarmrén opacoa
19jo naranja
mm gnniarﬂlo-na Aman}]:- No mmbﬁi No camnbia
Ponceau 3 R | Poco cambio Poco cambio Naranja Poco cambio
opaco
Ponceau SX | Rojo intenso Rojointenso | Amarillo- Amarillo-naranja
i naranja

Tartra Ligeramente Ligera- é]am- Poco cambio
zina Oscuga mente oscuro
Amarillo Casti deco- Muypalido N cam
naftol S lorado Marrén opaco o cambia e .
Amarillo- Amarillo-na- Marrén a- Decolorado Decolorado
verdoso ranja palido marillento )
SF.
Azul bri- Amarillo Amarillo No cambia No cambia
llante.FCP
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2.6.5.7 Pectina. Método propuesto por Ruck.

Reactivos:

Acido acético 1 N. Diluir 30 cm?®de acido acético glacial a 500 cm?
con agua.

Cloruro de calcio 1.0 N aprox. Disolver 27,5 g de CaCl, anhidro
en agua y diluir a 500 cm3.

Nitrato de plata. Solucién al 1% P/V en agua.
Hidréxido de Sodio. Solucion al 10% P/v en agua.

Pesar exactamente 50 g de la muestra homogenizada. Pasar con
ayuda de aproximadamente 400 cm® de agua, a un vaso de precipita-
dos de 800 cm?3. Hervir por una hora reemplazando el agua perdida por
evaporacién. Traspasar cuantitativamente a un matraz volumeétrico
de 500 cm?®. Dejar enfriar y completar a volumen. Agitar bien y filtrar
a través de un papel de filtro seco (Wathman No. 4 u otro similar),
recibiendo el filtrado en un erlenmeyer de 500 cm?.

Tomar una alicuota de 100 cm?3, en un vaso de precipitados de
800 cm?. Diluir con 300 cm?® de agua. Anadir 10 cm?® de solucién de
hidréxido de sodio, agitando constantemente con unavarilla de vidrio.
Dejar en reposo durante la noche.

Anadir 50 cm? de acido acético, con agitacién y dejar en reposo
5 minutos, anadir 25 cm? de solucién de cloruro calcio, con agitacion.
Calentar a ebulliciéon y dejar hervir por un minuto.

Secar un papel de filtro por 2 horas a 100 °C utilizando un
pesasustancias. Dejar enfriar en desecador y pesar (P). Filtrar la
solucién a través del papel previamente tarado. Lavar el precipitado
con agua hirviendo hasta fin de cloruros.

Pasar el precipitado en el papel de filtro al pesasustancias
original. Secar durante la noche a 100 °C. Enfriar en el desecador y
pesar (P)).

% Ca( = [(P,-P) x 100]/ Peso muestra

pectato)
2.6.5.8 Azucares Reductores y Azicares Totales

Estas determinaciones pueden efectuarse por métodos fisicos o
por métodos quimicos, como ya se vio, pero en todos los casos la
preparacion de la muestra juega un papel muy importante.
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2.6.5.8.1 Métodos Quimicos. A.O.A.C 22.082/84, 925.36/90

2.6.5.8.1.1 Preparacion de la muestra
Reactivos:

Solucion saturada de acetato neutro de plomo.
Oxalato de sodio anhidro.

Procedimiento:

20 g de muestra se pasan a un matraz de 250 cm?, agregar
suficiente agua para disolver la muestra. Afiadir 2 a 5 cm?®de solucion
satu'ra.da de acetato neutro de plomo y agitar por rotacion para
precipitar proteinas, gomas, etc y obtener una solucién limpida.
Completar a volumen con agua y agitar para homogenizar.

decan?;g?é‘nenbrepow para que el precipitado flocule. Filtrar por
o désechiac sobre papel seco y recibiendo el filtrado en recipiente seco
i T tas primel_'as_ porciones de filtrado. Eliminar el exceso de
Volve ﬁ(‘;s €, por adicion de unos cristales de oxalato de sodio seco.

I a filtrar como antes por papel seco y recibiendo en recipiente

seco. Esta solucioén clarificada se i s
us A
para la polarizacion. a para la titulacién del Fehling o

Otro método de clarificar:

Reactivos:

doble g;egsn?fn?cl’uminta. Prepzirar una solucién saturada de sulfato
concentrad ypo z_i_sio. Anadir suficiente solucién de amoniaco

o con agitacion, hasta que vire a alcalino, controlando con
papel tornasol. Dejar en T€poso para que madure el precipitado. Lavar

por decantacion con agua hasta que|
indicios de sulfatos por la pmega d;‘lsgaglé?s o i
5

Suspender la crema en un

tapadao. poco de agua y guardar en frasco

A la solucion clarificada con acet 3
5 ato de plomo, anadir 2 cm? de
crema de alimina para ayudar a flocular e] precipitado, antes de com-
pletar a volumen. Luego continuar con el procedimiento descrito

empezando en “completar a volumen con agua y agitar para homo-
genizar...".
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2.6.5.8.1.2 Determinacion de Azucares Reductores
Preparacion de la solucion Fehling-Soxhlet

Se usan dos soluciones, las cuales se mezclan en cantidades
iguales momentos antes de su empleo.

Solucién de Cobre: Disolver 34,639 g de sulfato de cobre
pentahidratado en agua; diluir hasta 500 cm® en un matraz aforado y
filtrar por asbesto o por crisol filtrante con ayuda de vacio.

Solucion alcalina de Tartrato: Disolver 173 g de sal de la Rochela
(tartrato doble de sodioy potasio) y 50 g de hidréxido de sodio en agua;
completar a 500 cm?®con agua, dejar en reposo unos diasy filtrar como

en el caso anterior.

2.6.5.8.1.2.1 Ensayo previo - Método de Herzfeld

Cuando se desconoce la concentraciéon de azicares, se procede
a hacer un ensayo previo utilizando el Método de Herzfeld, el cual per-
mite conocer la cantidad de solucion que se debe tomar para el analisis
posterior, asi: En una serie de tubos de ensayo, agregar sucesivamente
1,2,3,4y 5 cm?de lasolucion azucarada previamente clarificaday des-
provista de plomo; se anaden a cada tubo 5 cm?® de la solucion de Fehli-
ng-Soxhlet; calentar los tubos en un bano de agua hirviendo unos dos
minutos. Dejar sedimentar el precipitado de 6xido cuproso y observar
el color del liquido de cada tubo, anotando cual presenta el tinte mas
ligero, pero claramente azul. Se mide 20 veces el volumen de la
soluciéon que contenia el tubo en un matraz aforado de 100 cm?® para
el analisis gravimeétrico y se completa a la marca con agua destilada.

2.6.5.2.1.2.2 Método Gravimeétrico de Munson y Walker. (A-
daptado AOAC 31.037/84, 906.03B/90

Reduccion a 0xido cuproso: En un vaso de precipitados o en un
erlenmeyer pyrex (u otro material de vidrio resistente a los alcalis),
medir 25 cm® de cada una de las soluciones de Fehling-Soxhlet;
agregar 50 cm®de la solucién azucarada (preparada en las condiciones
ya indicadas), cubrir el vaso con un vidrio de reloj y calentar hasta el
punto de ebullicion, empleando unos cuatro minutos para alcanzar
esta temperatura; continuar, con ebullicién suave durante dos mi-
nutos exactos. Retirar la llama y agregar inmediatamente 100 cm?®
de agua destilada fria, recientemente hervida. Filtrar con ayuda de
vacio por un crisol de Gooch o de vidrio previamente pesado, lavar
el precipitado de Cu,O con agua caliente, luego con alcohol y
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finalmente con éter. Secar en la estufa a 120 °C por 15 minutos,
dejar enfriar en un desecador y pesar. calcular con el peso en mili-
gramos de Cu,0, los miligramos de aziicar que se esta analizando,
por medio de tablas (por ejemplo Munson y Walker) que aparece en
AOACYy teniendo en cuenta las diluciones que se han hecho, calcu-
lar el porcentaje.

2.6.5.8.1.2.3 Método de Low - Para comprobacién. Método
modificado.

Una vez pesado el 6xido cuproso obtenido por el método gravimé-
trico, proceder a disolverlo agregando al crisol que lo contiene 5 cm? de
acido nitrico (1 volumen de acido + 1 volumen de agua) cubriéndolo con
un vidrio de reloj para evitar la salida de los vapores nitrosos y haciendo
un pocode vacio paraayudar ala filtracién. Terminar lavando el crisol con
50 cm?® de agua destilada caliente.

Pasar el liquido a un erlenmeyer de 250 cm®y hervir para expulsar
los vapores nitrosos, agregar 5 cm®de aguade bromo (preparada saturan-
dq agua con bromo puro) y volver a hervir para eliminar el bromo. La adi-
cif)n de este tiene por objeto asegurar la expulsion de los vapores nitrosos.
Anadir 7 cm?® de una solucién amoniacal (densidad =0,90). Hervir otravez
para eliminar el exceso de amoniaco, lo cual se conoce por el cambio de
color del liquido y la precipitacién parcial del cobre como hidréxido. Agre-
gar unos 3 0 4 cm?®de acido acético al 80 %y volver a hervir si es necesario,
para redisolver el precipitado de cobre. Enfriar, agregar 3 gramos de yoduro
de potasio y titular el yodo puesto en libertad con solucién 0.1 N de
tiosulfato de sodio (Na, S,0,5H,0). Para la preparacién de ésta consultar
las instrucciones en el Capitulo correspondiente a Aceites y Grasas.

2.6.5.8.1.2.3 Determinacién de Azticares Totales

Hay que tener en cuenta quela mayoria de los casos es necesario
trabajar con mezclas de sacarosa y azucares reductores.

Para esto es necesarlo, entonces, trabajar con dos alicuotas; en
una se determinan los aziicares reductores yenlaotra azticares tota-
les, procediendo a efectuar la inversién previa de la sacarosa, la cual

se lleva a cabo por medio de un acido, dando dextrosa y fructuosa
(azucar invertido).

2.6.5.8.1.2.3.1 Preparacién de la muestra: Inversién

En un matraz aforado de 100 cm? colocar 50 cm? de la solucién
azucarada previamente clarificada con plomo como se describié en el
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andlisis de sacarosa; agregar 20 cm?®de agua, introducir un terméme-
tro y calentar al barno maria a 65 °C; retirar el frasco del bafrio; anadir
10 cm? de acido clorhidrico (d = 1,1029); mezclar y dejar en reposo 30
minutos. Enfriar ala temperatura ambiente; retirar el termdémetrodes-
pués de lavarlo con agua sobre la solucién.

Neutralizar esta con solucién de hidréxido de sodio y completar
el volumen con agua.

2.6.5.8.1.2.3.2 Método Volumétrico de Eynon-Lane. A.0.A.C 31.034/
84, 923.09/90. Adaptado

Con la solucién azucarada clarificada y libre de plomo y con la
solucion proveniente de la inversion de la sacarosa ya neutralizada,
hacer una determinaciéon preliminar para conocer en cada una el
porcentaje aproximado de azucares reductores.

Procedimiento

Ensayo preliminar: En un erlenmeyer de 300 a 400 cm?® medir 10
a 25 cm?® de la solucién mixta de Fehling-Soxhlet recién preparada,
hervir por dos minutos y de una bureta ir agregando rapidamente la
solucién azucarada; antes de la decoloracion del reactivo, agregar 2 a
3 gotas de solucion de azul de metileno al 1 % y continuar la adicién
de la solucién azucarada hasta decoloracién del indicador.

Valoraciéon: Agregar al erlenmeyer de 10 a 25 cm3 de la solucién
de Fehling recién preparada y en seguida, en frio, casi la totalidad de
la solucién azucarada (de tal manera que falte mas o menos 1 cm® para
completar la titulacién). Calentar el erlenmeyer sobre una mallay una
vez que se comience la ebullicion del liquido, mantenerla por dos
minutos exactos. Agregar el indicador y dentro de un minuto mas de
ebullicién, terminar la valoracion.

Aconsejamos titular la solucién de Fehling-Soxhlet previamente,
contra patrén del azacar reductor que se va a analizar, o contra gluco-
sa, procediendo en la forma indicada anteriormente. En esta forma no
es necesario usar las Tablas; es aconsejable preparar la solucién

patrén en tal forma que 1 em3 de solucién Fehling corresponda a 5-
10 mg del aziacar reductor.

2.6.5.8.2 Métodos Polarimétricos

2.6.5.8.2.1 Método de doble polarizacién o sacarosa
Clerget. (Modificacién de Herzfeld)
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Disolver 52 g de la sustancia en agua, en un matraz aforado de
200 em?, anadir acetato neutro de plomo para la clarificacion y luego
1-2cmidecremadealimina, diluirala marca, agitary filtrar. Separar
el plomo agregando oxalato de sodio en polvo y evitando un exceso;
filtrar por papel seco.

Tomar 50 cm?® del filtrado, pasar a un matraz aforado de 100 cm?,
completar el volumen con agua, mezclar y polarizar en un tubo de 200
mm. El resultado multiplicado por 2 es la polarizacién directa (P).

Auna segunda porcién de 50 cm?® colocada en un matraz aforado
de 100 cm® y diluida con 25 cm® de agua, afnadir, mezclando por
rotacion, 10 cm?® de acido clorhidrico (d = 1,1029). Calentar al bano
maria a 70 °C, agitando constantemente con un termémetro hasta que
la temperatura marque 67 °C, lo cual debe ocurrir en 2,5 a 3 minutos.
Continuar calentando la soluciéon durante 5 minutos exactos, conta-
dos desde el momento en que el termémetro marcé 67 °C, en cuyo tiem-
po el contenido del matraz debera elevarse hasta unos 69 °C, sumergir
el matraz en agua fria y enfriar a la temperatura ambiente.

Lavarlasolucion adherida al termémetroy completar el voluren
hasta 100 cm® a la temperatura de la polarizacién directa. Si la solu-
cion €S muy oscura, tratar con sucesivas porciones de cinc en polvo
después de haber completado el volumen, hasta decoloracién, evitan-
do un exceso de cinc.

Efectuar la polarizacién inversa, empleando de preferencia un
tubo de Landolt (con circulacién de agua a la temperatura de la
polarizacion directa).

Reducir la lectura polarimétrica a expresiones de una solucién
normal obsgrvada por un tubo de 200 mm (en este caso la lectura x
2 = lectura inversa I). Calcular la sacarosa por la féermula:

100 (P-1])
S S e e
143 + 0,0676(m - 13) - T/2

S = Sacarosa por ciento

l? = Lectura directa calculada sobre la base de una
soluci6én normal (26,0000 g % en volumen).

I = Lectura inversa en las mismas condiciones

T = LTqmperatura de las lecturas °C .

m = Gramos de sélido en 100 cm? de solucién invertida,

tal como se uso para la lectura (sé6lidos por refractometria multiplica-
dos por el peso especifico de la solucién)
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2.6.5.9 Cenizas. A.O.A.C. 31.012/84,940.26/90
Adaptado

Pesar exactamente 5 gramos de muestra en una capsula de
porcelana previamente tarada y evaporar sobre baro de vapor hasta
sequedad. Calentar sobre la malla de asbesto utilizando una llama
pequena hasta carbonizar la muestra. Colocar en una mufla y
calcinar a 525 °C hasta obtener cenizas blancas. Enfriar en
desecadory pesar. Si las cenizas permanecen grises, humedecerlas
con unas gotas de agua destilada, secar en la estufa a 100 °C y
volver a colocar en la mufla; el tiempo de calcinacion varia con la
naturaleza de la muestra.

peso cenizas x 100

% cenizas = -------c-cccemommoomomooiooceoee
peso muestra

2.6.6 Anailisis de Jugos de Frutas
2.6.6.1 Determinacién de Acido Ascérbico (Vitamina C)

2.6.6.1.1 Método volumétrico del Indofenol. A.O.A.C.
43.064/84. 967.21/90. Adaptado.

(Aplicable a jugos poco coloreados)

Reactivos

Acido oxalico al 0,4 % p/V

Colorante indofenol al 0,4%. Pesar 0,2 g de la sal de sodio, 2,6
diclorofenol indofenol. Disolver en 200 cm® de agua. Filtrar, si es ne-
cesario, a través de papel Wathman No. 4, u otro similar, recibiendo el
filtrado en un matraz de 500 cm3. Completar a volumen. Guardar en
refrigerador.

Estandarizacién de Colorante. Los miligramos de acido
ascdrbico correspondientes a 1 cm? de colorante se determinan asi:
Pesar exactamente 2 a 3 gramos de yoduro de potasio en 5 cm® de
agua en un erlenmeyer de 50 cm®. Anadir una alicuota de 15 cm?®
de soluciéon de colorante y 10 cm?® de HCI 1 N. mezclar y dejar en
reposo por 2 minutos. Titular con solucién de tiosulfato de sodio
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0.01 N recientemente preparada, utilizando una microbureta y
anadiendo 1 o 2 cm? de solucién indicadora de almidéon. Completar
la titulacién antes de 1 minuto. El colorante debe estandarizarse
cada 48 horas y solo es estable por 2 semanas, guardado en el
refrigerador.

Calculos
El peso equivalente del acido ascérbico en esta reaccion es 88.

cm?® tiosulfato x N x Eq. acido ascérbico
1 em?® colorante= «----aeeommm el

Alicuota del colorante (cm?)
= mg de acido ascorbico

Si por ejemplo para titular una alicuota de 15 cm?® se gastaron
3,2 cm? de tiosulfato 0,01 entonces:

1 cm?® colorante = 0,188 mg de acido ascérbico
Procedimiento

Tomar una alicuota de 10 cm?® para jugos ricos en vitamina C o
de 25 cm?® para jugos pobres en esta vitamina, en un matraz volumétrico
de 100 cm?®. Completar a volumen con la solucién de acido oxilico.
Agitar y filtrar si es necesario. Tomar un alicuota de 5 a 10 cm? para
la titulacién, dependiendo del contenido de acido ascorbico, en un
erlenmeyer de 50 cm?. Diluir con 15 cm?® de acido ascorbico, en un
erlenmeyer de 50 cm?. Diluir con 15 cm® de la solucién de acido oxalico
y titular con la solucién de colorante hasla que el color rosado perma-
nezca de 5 a 10 segundos. La titulacién debe completarse anies de 1
minuto y debe utilizarse una microbureta, pues el volumen de colo-
rante utilizado no debe ser mayor de 1,5 cm?.

Calcular el contenido de acido ascérbico en mg por 100 cm?dejugo.

2.6.6.1.2 Método Colorimétrico de la 2-Nitroanilina.
Estandarizad? en el Departamento de Quimica, U.N., Bogota.
Silva M.L. y Lopez E. Tomado de Stroberker

Materiales y Reactivos

Tubos de ensayo

Vasos de precipitados de 100 y 10 cm?®
Embudo de vidrio pequerio

Pipetas de 10y 1 cm?
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Gasa

Espectrofotémetro

Papel de filtro

Solucion acuosa de acido oxalico al 0,15 %

Solucidon acética - clorhidrica de 2-nitroanilina al 0,16%. Disol-
ver 80 mg de 2 nitroanilina en 4 cm?® de acido acético glacial.
Diluir la solucién a 50 cm?® con HCI al 10 %.

Solucién acuosa de nitrito de sodio al 0,08 %

Etanol absoluto o del 96 %

Solucion patrén de vitamina C en acido oxalico del 0,15 % en
concentracion 0,2 mg de vitamina/cm?

Solucion acuosa de NaOH al 10 %

Procedimiento

Las muestras so6lidas se extraen con solucion de acido oxalico al

0.15 %y las liquidas (por ejemplo zumos de frutas) se tratan con solucion
de acido oxalico en cantidad suficiente para proporcionar una concentra-
cién entre 0,2 y 2,0 mg de acido ascorbico en 5 cm?® de extracto.

a. Preparacion del extracto problema:

Filtrar sobre gasa el zumo obtenido de la fruta citrica (limén,

naranja, mandarina, toronja. etc.).

En un vaso de precipitados de 100 cm?® previamente tarado,
medir con pipeta 5 cm?® del jugo libre de semillas y hollejos; pesarlo de
nuevo. Por diferencia hallar el peso de los 5 cm®de jugo y anotarlo.

A 1 cm®de jugo agregar ahora 4 cm?® de solucion de acido oxalico
al 0,15 %:; agitar y dejar en reposo unos 3 minutos.

Filtar con papel de filtro seco. Este constituye el extracto
problema.

b. Preparacién de la curva de calibracion:

Se rotulan 10 tubos de ensayo y se pipetean en su orden los
siguientes reactivos:
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TABLA 2.5 DETERMINACION DE ACIDO ASCORBICO POREL METO-
DO DE LA 2-NITROANILINA

Tubo B 1 2 3 4 S 6 7 8 9
2-nitroa-
nilina cm? 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
Nitrito de sodio
recién pre- ]
parado 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
Mezclar bien y es- Se debe producir decoloracién. SI no, agregar 0.1
perar un minuto cm?® més en todos los tubos o utilizar una solucién

fresca de nitrito de sodio al 0,1 %
Etanol abso-
luto em® 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8
Soluci6n patrén de
acldo ascor-
bico em?® 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.7 1.0
Extracto de acido
ascérbico em? 05 1.0
Acido oxalico 0.1 0.9 08 0.7 0.6 0.5 0.25 0.5
Mezclar bfen, dejar
en reposo 5 minutos
NaOH 10 % cm® 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2 1.2
H,O desti-

lada ecm® 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8 3.8

Se mezcla bien el contenido de cada tubo.

Se lee a 540 nm ajustando el 100 % de trasmitancia con B.

Cdlculos y expresion de resultados

C(?n losvalores de absorbancia en ordenadas y concentracién en
mg de vitamina C/cm?® en abscisas, construir la curva de calibracién,
interpolar el valor de la absorbancia y hallar la concentracién del
problema. Hacer los calculos necesarios para expresar resultados en:

mg de acido ascérbico/100 cm? de zumo y

mg de acido ascérbico/ 100 g de zumo

2.6.6.2 Acidez Total

Tomar una alicuota apropiada del zumo libre de sélidos. Diluir
con agua y titular con solucién de NaOH 0,1 N usando un pH-metro
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o indicador de fenolftaleina para detectar el punto final. Expresar los
resultados en el acido predominante.

2.6.6.3 Aztcares Totales y Reductores. A.0O.A.C. 31.034/
84. 923.09/90 Adaptado. (Método de Lane - Eynon)

Preparacion de la muestra

Tomar una alicuota de 25 em®de jugo filtrado. Pasar a un matraz
de 250 cm?, diluir con 100 cm?® de agua y neutralizar con solucién de
NaOH 1 N, calculando el volumen necesario a partir del dato de acidez
total. Aniadir 2 cm? de solucion de acetato de plomo.

Agiltar y dejar en reposo por 10 minutos. Anadir la cantidad
necesaria de oxalato de potasio hasta que no se forme mas precipitado.
Llevar a volumen con agua y filtrar a través de papel Wathman No. 5
plegado, u otro similar, comprobando en el filtrado la ausencia de
plomo.

Con esta solucion titular el Fehling para obtener el dato de azu-
cares reductores.

Para azucares totales tomar una alicuota de 50 cm® de la
solucién clarificada anteriormente, pasar a un erlenmeyer de 250 cm®
. Anadir 5 gramos de acido citrico y 50 cm?® de agua; hervir por 10
minutos y enfriar (algunos autores recomiendan efectuar esta inver-
sion con HCI). Trasvasar Cuantitativamente a un matraz volumétrico
de 250 cm3. Neutralizar con solucion de NaOH.

Completar a volumen y utilizar esta solucién para obtener el
dato de azucares totales segun el método ya descrito. Calcular el
contenido de azucar en €l volumen del titulante por calculo contra
una solucion patréon o utilizando las tablas A.0.A.C. 562.017 o
52.018/84 consignadas al final del capitulo.

2.6.6.4 Gravedad Especifica

Determinarla sobre el jugo libre de sélidos en suspension,
utilizando picnémetro o si se tiene, usar un hidrémetro.

2.6.6.5 Sdlidos Solubles

Determinarlos por medio de un refractrémetro con escala de
grados Brix. Se puede expresar también como porcentaje de sacarosa
en peso, calculandolos segian la Tabla AOAC 52.012/84.
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TABLA 2.6. AZUCARES REDUCTORES TOTALES REQUERIDOS PARA LA TABLA 2.7 AZUCARES REDUCTORES TOTALES REQUERIDOS PARA LA
COMPLETAREDUCCIONDE 10 CM3DE SOLUCIONES FHELING COMPLETA REDUCCION DE 25 CM? DE SOLUCIONES FHELING
USADOS CON EL METODO VOLUMETRICO LANE-EYNON USADOS CON EL METODO VOLUMETRICO LANE - EYNON

Azlicar g Sacarosa/100 cm3
Mcliosa Lactoso
Tituto lnv:mdo AziGcar inverlldo Glucosa| Fructosa AzGear s 19. Malt Lact
o C.H.O C.H.0 invortido acarcsao altosa actosaQ
Sacaros 1 5 10 25 Anhidra o Anhidra e ! Tiulo 100 em |Glucosa| Fructosa
+ : ‘ N o invartido €, H,0. C,H,.0,,
15 505| 409l 474 46| 434 49 s22| 772 81.3) 649 68.3 Sacarosaj “siucar Aﬂ'ﬂd'°| o Anhldra I Wo
16 6 500 8 . A .2 3 A 2 -8 2 Roquoridos paro  roduckk 25 cmd de solucidn Fheling
7 PR o a4 3 3 0 A . 2 15 123.6 122, 1202 127.4 1978 208.2  163.9 172.5|
18 DE PR 3 4 o o 7 A 16 .6 .7 .2 .4 .4 207.8 8| 1
19 8 2 o A 3 4 8 78 80.9 7 a 17 -9 7 -2 : .0 -4 K| 1717
20 o 2 r K E r r : P y r 18 .7 .7 .2 .8 196.7 A 162.8| .4
21 5100 2 4 K 2 5 4 7 7 4 .o Ve 7 -8 3 -9 | 206. | 2
2 od 4 & a o 8 7 6 4 6 o 20 8 K 3 $ .2 -5 -3 170.
= ‘ 7 7 : . - > 3 r . = 21 .8 .8 .3 K 195.8 ) .G .8
. ' ' . : : : : . : : 22 .9 .9 4 7 5| 205.| 161.8 4
24 PR 8 ] a2 4 8 4 4 5 9 73 5 ] -~ 5l T y X ~
25 2 4 o d . 8 8 4 4 5 9 24 240 o r o vaq ; ol X
26 -3 .4 .6 .0 .d -9 .9 -3 -3 .5 .q 2 5 . 0 ‘ 2 3 . o . s 'QF 5I 204 sl . 4 169‘
27 4 4 4 0 7 9 9 2 2 4 8 26 i .0 ¢ .9 .2} 4 .2 .7
28 4 8 ardl d 7 sod sag 1 ! 4 8 27 5 .0 -8 128.0f  193.9) 1 .0 .5
2 5 K 7 K . 0 K o o 4 8 28 .2 N .7 .0} N- 203.8 160.8 .3
30 8 5 7 0 . A 2 s 0 4 8 29 -2 - 7 ) 3 8 -7 -2
3 o oq g sd o 2 2| 7ss 799 4 8 30 2 - -9 ) 2 K 9 L
a .3 .2 g | 102.¢  202.9 .8 168.9
32 o & 1 d4 4 2 3 9 9 4 8
32 . 1 | 2 | . .4 .8
33 1 4 1 44 3 3 3 8 4 8
33 .4 .2 .9 .2 .2 3 .2 .8
3 o 7.8 3 3 4 R 4 7 34 .5 .3 .9 A e .0 A .5
35 8 7 7 5' i 4 4 7 7 5 9 3s .5 A 20 .3 7 201.9) .0 .4
% 8 7 1 4 ] 4 5 4 4 5 9 a6 .6 .3 .4 .4 sl 159.8 .2
37 s 7 a2 5 5 P 4 5 9 37 .4 .4 1 .4 .2 zI .7 A
a8 9 7 J K 0 . 4 r 8 5 9 38 .7 .4 .2 .o .0f . ¢ g
30 2% EE A an ol n . P r o 39 .7 .4 .2 5| 190.4 200.8| .5 187.9
2 ' n p y y r 3 40 .8 .4 .2 .6 5| .4 .4 .8
a1 | ] 4 7 4 4 o 684 2l L 5 2 ‘° 2 3 2 J
3 - ; ; ; ] 3 p ] a2 .9 .5 .4 .4 K K .2 .4
a2 ) . . 4 - . . . . . . 43 .9 . 8| .4 .7 189.9 199.8) .2 .8
43 4 . g8 6 8 8 3 3 9 o a4 125.0 8 5 7 8 -5 N K|
44 2 9 A § 5 g 8 2 2 P o 25 o y o r " p o o
a5 il 9 1 4 4 9 9 2 2 7 1 7 = = ~ =l — ) 3 ~
6 3 9 K/ I 9) 9 K] .1 7 ) a7 i .7 .6 .9 .o .9 158.9 .3
a7 4 K 7 K 3 51.0 9] K R 2) 48 .2 .7 .7 .9 1886.9] 198.9 .8 .2
48 4 E J 3 2 0 54,0 K ) . 2 49 X -7 7 129.0 -8 -7 - -3
49 s d A 4 o 9 0 9 0 4 2 50 3 8 -8 -0 | 4 ¥ i
50 g o A 4 d 9 q 3 Fuente: Tabla No.52.017 AOAC (1984)

Fuente: Tabla No.52.017 AOAC (1984)
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TABLA 2'8"11:2CT0B LAS : %C%%PCNU;EL%I:D((; I{vuh ,[C_AOI 'Isngé AI:;I};UA CMT&SI;\E'; TABLA 2.9 METODO DE CALCULO PARA DETERMINAR EL CONTE-
Valores expresados como mg del azdcar
Cu Cu,0 Glucosa Frucloso  [Azlcar Inverlido] Lactosa  H,0 Mollosa H,0 .
10 n.a3 4.6) 5.1 5.4 7. 6.2 mg. de Cuxf = mg de azucar
20 22,5 9.4 10.4 10.2 15.4 14.6)
30) . 338 14,3 15,8) 15.3 23.0 22.9 mg Cu Glucosa { mg Cu Maitosa H,Of
40) 45,0 19,2 21,1 20,4 30,4 31,3
50 56.| 24,) 26,5 25,5, 38.3 39.6 10-3¢9 0.47 10-19 0.42
40! 67.6 29.0, 31.9) T304 44.0, 48,0, 40 - 89 0.48 20-29 0.73
70, 78,8 34,0] 37.4] 35.8 53,6 56.3 90 - 159 0.49 30-39 0.76
80 90,1 39,0 42,8 41,0, 61,3 64,6
90, 101.3) 44,0 48,3 46,2 69,0, 73,0 160 - 229 0.50 40- 49 0.78
100 112.6 49.0, 53.9 61,5 76,7 81.3 230 - 299 0.51 50-79 0.79
110 123,8 54,1 59,3 56,7 84,4 89.7 300 - 350 0.52 80 - 89 0,80
120 135, §9.2 64,9 62,0 92,1 98.0
130 1464 54.3) 70.4 67.4 99.8! 106.4 360 - 419 053 90- 149 0.8}
140 157.6 59.5] 76,0 72.7 107.5 114.7 420 - 430 0.54 150 - 430 0.82
150 168,9) 74,7 81.4 78.1 1152 123,0
160 180,1 79.9 87.3 3.5 122.9) 131.4 mg Cu Frucluosa f mg Cu Lactosa ¢
1708 i 1914 85,2 92.9| 88.9] 130.7 139.7 10 - 49 0.52 10- 40 0.75
180 202,7 90,4 98,8 94.4 136.4 148,0
190 213, 95.7 104.3 9.9 145.2 156.4 §0-119 0.53 41 - 209 0.76
200 225.2 101,1 1100 105.4 153.9] 164.7 120 - 169 0.54 210 - 429 0.77
210 2364 106.5] 15,7, 110,9) 161.7 173.0
220 247.7 111.9] 1215 116,5) 169.5 181.4 200- 289 0.55 430- 0.78
230 258.9 17,3 127,3) 122,1] 177.3 189.7 290 - 379 0.56
240} 270.2 122,7) 133,1 127.8 185,1 1980 380 - 430 0.57
250, 281,5] 12a,2) 138.,9; 133.4 192,9, 206,3)
260 292,7 133.8 144.8 1391 200.7 214.7 mg Cu Azicar Invertido f
270 " 3040, 139,3) -150.6{ 144.8 208.5 223.0
280 315.2 144,9) 156,5| 150,68 2163 231.3) 10-149 0.51
290! 326.5) 150.5, 162, 156.4 2241 239.6)
300, 337.8) 156,2 168.4 162.2 232,0) 247.9) 150 - 229 0.52
310 349,0) 161,9 174.4 168.,0 239.8 256.3
320 360.3 167.4) 180.4 173.9) 247,7 264.6) 230 - 299 0.53
330) 3715 173.4 186.4) 179.8 255,85 2729
340 382,68 179.2 192, 185.,8] 263.4 281,2 300 - 369 0.54
350, 394,0 185,0 198,85 191.8] 271.3 289.5]
360 4053 190,9 204.7) 197.8] 279.2 297.8 370 - 429 0.55
370 416.6 194,8] 210.8 2038 2871 306, 1|
380, 427,98 202,7 217.0 209.9 295.0 3145 430 - 0.56
390 439.1 208,7 2232, 2160 303,0 322,68
400 450,3 214,7 229,4) 222,2] 311,0 I
410 461.6 220.8 235.8 228.5 alea 339.4| - : .
0 T7o e = — T s I = factores obtenidos a partir de la Tabla A.O.A.C. 52018/84
430 428, 1] 2333 2492, 241,5| 336.3) 350.0
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CAPITULO III

SUSTANCIAS GRASAS

3.1 INTRODUCCION

Las sustancias grasas constituyen una clase bien definida de
materiales, solubles en éter y otros disolventes organicos, no solubles en
agua, producidas en alguna cantidad por las plantasy todos los animales.

Son la fuente mas concentrada de energia en la dieta, dando
aproximadamente 9,3 calorias por gramo, mientras que las proteinas
o los carbohidratos dan solamente 4 calorias por gramo. Algunas son
ademas fuentes importantes de vitaminas A, Dy E y de acidos grasos
no saturados esenciales como Oléico (C g : 1), Linoléico (C,; : 2),
Linolénico (C,, : 3) y Araquiddnico (Cyp: 45 .

Las grasas se clasifican con las proteinas y los carbohidratos,
como sustancias alimenticias fundamentales y se consumen en gran
cantidad. Actiian como lubricantes, plastificantes y buenos conduc-
tores del calor, comunicando sabores y texturas especiales a los
alimentos que se cuecen con ellas.

En general se obtienen de algunas especies del reino animal y
vegetal, en las cuales aparecen en cantidad y en forma facil de
beneficiar.

1. Nomenclatura ej. Araquidénico (C,: 4) quiere decir que es un dcido con
20 carbonos en cadena y 4 insaturaciones.
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Ademas de la alimentacién, tienen otras aplicaciones industria-
les, de las cuales podemos citar:

~ a)Como formadores de revestimientos protectores elasticos y
duraderos en la fabricacion de pinturas, barnices, linéleos y tintas

para imprenta. Estos usos se basan en la facilidad de polimerizacion
que muestran los acidos grasos insaturados.

b)Como fuentes de acidos grasos se utilizan en la fabricacién de
Jabonesy otras sustancias de actividad superficial. Como subproduc-
to en estas industrias queda el glicerol.

3.2 COMPOSICION

Las sustancias grasas naturales, es decir, sin refinar, estan
constituidas por:

a) Triglicéridos

b) Acidos grasos libres
c) Antioxidantes

d) Pigmentos

e) Vitaminas

f) Esteroles

g) Fosfatidos

h) Otros: Indicios de hidrocarburos, cetonas, etc.

a) Triglicéridos.

Los triglicéridos son ésteres del glicerol y acidos alifaticos de

r_nolécula elevada o cadena larga, saturados y no saturados, llamados
acidos grasos.

. Las ceras se diferencian de las grasas en que son ésteres de
ciertos alcoholes monovalentes superiores en lugar de glicerol.

Lagrasadelana, olanolinay el aceite deballena se consideran ceras.
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Debido a que los radicales de los acidos grasos constituyen la
mayor parte de la molécula del glicérido (aproximadamente el 95 % de
su peso), y también la porcion reactiva, las propiedades fisicas y
quimicas de una grasa o aceite dependen en gran parte de las propie-
dades de los acidos grasos componentes.

En las grasas vegetales existe marcada tendencia de los acidos
grasos a distribuirse lo mas uniformemente posible, de tal manera que
no suelen existir triglicéridos sencillos, es decir, con un solo acido
graso en las tres posiciones.

Los acidos grasos naturales son compuestos alifaticos mono-
basicos que constan invariablemente de un grupo carboxilo unido a
una cadena carbonada lineal. Contienen un namero par de 4tomos de
carbono y difieren entre si por el nimero total de &tomos de carbono
en su cadena y el numero y posicién de los enlaces etilénicos o dobles
entre los atomos de carbono. El nimero de insaturaciones de un aceite
depende del nimero medio de dobles enlaces en sus acidos grasos.
Pueden ser poli-insaturados, conjugados y no conjugados. En los de tipo
conjugado, los enlaces sencillosy dobles se encuentran alternados. Enlos
no conjugados, los dobles enlaces en la cadena carbonada estan siempre
separados por lo menos por dos enlaces sencillos.

Los acidos mas frecuentes en los aceites y grasas comestibles se
registran en la Tabla 3.1

En general, las grasas tienen un punto de fusién cada vez mas
altoy se solidifican facilmente a medida que aumenta el peso molecu-
lar medio de los acidos grasosy a medida que disminuye su insaturacion
media (nimero de enlaces dobles). Aqui se dara a todos el nombre
genérico de grasas, ya sean liquidos (aceites), semisélidos (mantecas,
sebos). La Norma ICONTEC 199 define los aceites y las grasas en
funcion de su apariencia a temperatura ambiente.

Puesto que los glicéridos trisaturados tienen puntos de fusion
mucho mas altos que los glicéridos que contienen uno o mas radicales
de acidos no saturados, un resultado de la distribucién uniforme
consiste en que las grasas vegetales tienen por lo general, una tem-

peratura de fusién mas baja que las grasas animales de una composi-
ciéon equivalente de acidos grasos.

Como se ha establecido experimentalmente, los diferentes aci-
dos grasos contienen diferentes grados de insaturacién con hidrége-
no. Esta diferencia estructural esta relacionada con diferencias fisicas,
principalmente en el punto de fusién, comoya se dijo. De esto se dedu-
ce que a mayor proporcion de acidos insaturados en la molécula de
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triglicérido, sera mayor la tendencia del producto a ser liquido a
temperatura ambiente. Por consiguiente, por introduccién de hidré-
geno en las moléculas, los acidos grasos se saturan, y los aceites de
los cuales forman parte, se endurecen formando los productos deno-
minados mantecas. (Norma ICONTEC 198).

El grado medio de insaturacion de una grasa o mezcla de acidos
grasos se mide por su indice de yodo (Norma ICONTEC 283) y el peso
molecular medio, por el indice de saponificacién (Norma ICONTEC
335) o su similar el indice de ésteres.

TABLA 3.1 ACIDOS GRASOS MAS COMUNES

Nombre Féormula Pares Peso Fuentes mas
Condensada Insaturados Molecular Comunes
Butirico C,HO, 88 Mantequilla
Palmitico C,H,,0, 256 Aceite de pal-
ma
Laurico C,H,0, 200 Aceilte de coco
Estearico C,.H,0, 284 Grasas de
C,e2 animales ru-
miantes,

amplia men-
te distribui-
do en grasas

naturales
Oléico C,.H,.0, 282
Ce:l ‘
Linoléico C,eH,,0, 9:10 12:13 280 Aceites vege-
=- Coe: ﬁ tales como
semilla de
lino
Linolénico C,H,,0, 9:10 12:13 278
C,.:3 15: 16
Araquidico o
Araquidénico C,H O, 312.5 Solo en gra-
sas animales
C: 4 5:68:911:12
14:15

La reactividad de un acido graso no saturado, es consecuencia
de la posicién y el nimero de sus enlaces dobles. Los acidos
conjugadosy sus ésteres son notables por la extrema rapidez con que
se polimerizan.
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b) Acidos Grasos Libres

Todas las sustancias grasas, como estan constituidas principal-
mente por ésteres, se hidrolizan por diversos agentes quimicos,
dejando en libertad acidos grasos. El contenido de acidos grasos libres
de una grasa cruda depende por lo general del grado en que la grasa

" ha sufrido hidrolisis enzimatica en el material portador del aceite

antes de la extraccion.

En las grasas de buena calidad no hay mas del 1% de estos
acidos pero en las grasas obtenidas de materiales estropeados puede
ser mucho mayor.

El aceite de palma, los sebos y las grasas no comestibles
contienen una proporcion elevada de ellos (3 a 30 % expresados en
acido oléico).

La presencia de acidos grasos libres se debe entonces a la
descomposicion de los glicéridos causada por tratamiento quimico o
por accion bacterial, acelerada porlaluzy el calor. La cantidad que se
encuentra en las grasas y aceites no es considerable aun cuando en
el aceites ;le palma se presenta hasta un 75 % como palmitico (C, H,,0,.
PM: 256).

Es muy importante conocer el contenido de acidos grasos del
aceite crudo para poder planear adecuadamente la neutralizaciéon en
el proceso de refinacién.

Las Normas ICONTEC fijan un valor maximo de 0,2 % de acido
oléico para los aceites refinados de ajonjoli, algodén, arroz, girasol,
maiz y soya, y de 0,2 % de acido laurico para el aceite de coco.

c) Antioxidantes

Las grasas vegetales naturales contienen cantidades pequerias
de antioxidantes que inhiben la oxidacién, causa de la rancidez (0,05
a 0,2 %); en las grasas animales no se encuentran. Los hallados en las
grasas vegetales son los llamados tocoferoles.

No se separan en grado apreciable en el proceso de la refinacion,
sin embargo, en el proceso de fabricacién se acostumbra afiadir otras
sustancias antioxidantes que garanticen la estabilidad del producto
durante alguan tiempo. Los mas usados son butilhidroxianisol (BHA),
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el butilhidroxitolueno (BHT), galatos dodecilico, propilico y octilico,
butilhidroxiquinona (TBHQ), tocoferoles y lecitina, palmitatoy estearato
de ascorbilo, tiodipropionato de dilaurilo.

Estos antioxidantes deben tener una toxicidad practicamente
nula y no impartir ningiin sabor ni olor al producto, en tal forma que
permitan conservar las caracteristicas organolépticas propias del
producto en el que se aplican.

La Norma ICONTEC 198 para manteca, fija el nivel maximo de
los antioxidantes en 0,01 % y en 0,02 % en los aceites refinados.

d) Colorantes

El color rojo y amarillo caracteristico de casi todas las grasas
vegetalesy algunas animales, se debe principalmente a pigmentos ca-
rotenoides. El aceite de oliva y algunos otros procedentes de semillas,
como el de soya, contienen suficiente clorofila para tener un tono ver-
doso. El aceite de semillas de algodon esta intensamente coloreado por
pigmentos del tipo gosipol.

Todos los colorantes se reducen en la refinacién por alcali y
blanqueo por absorcién. Sin embargo los colores parduscos y rojizos
que se hallan en aceites dafados y que pueden ser productos de des-
composicién de proteinas y carbohidratos, son relativamente resis-
tentes al tratamiento de refinacién.

Los col9rantes carotenoides disminuyen por hidrogenacién, por
trata.mier_1to térmico o por oxidacién. También se usa paraladecoloracién,
la filtracién por tierra de diatomaceas y por carbén activado.

e) Vitaminas

Son los compuestos de los aceites con valor nutritivo. Las que
se encuentran principalmente son la A, la D ylaE.

Vitamina A. Se presenta como tal en la mantequilla y en los aceites
de pescado, especialmente en aquellos procedentes del higado del animal.

La provitamina A (caroteno) se halla también en la mantequilla,
en el aceite de palma sin blanquear y como indicios en otros aceites.

Vitamina D. Se encuentra en aceites de pescado y de higado de
pescado y en una pequeiia proporcién en la mantequilla.
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Vitamina E. Esta vitamina practicamente es idéntica a los
tocoferoles. Se halla solo en aceites de procedencia vegetal.

f) Esteroles

Constituyen la mayor parte de la materia no saponificable. Son
quimicamente inertes y no toman parte en ninguna propiedad del aceite.
Sirven para sintetizar hormonas y vitamina D. El contenido de esteroles
se puede reducir por tratamiento con vapor de agua a alta temperatura.
Enlas grasas animales es caracteristico el colesteroly enlosvegetalesuna
mezcla denominada Fitosteroles (Sitosterol, Estigmasterol).

g) Fosfatidos

Son componentes de un polialcohol (generalmente el glicerol)
esterificados con acidos grasos y acido fosfoérico, el cual a su vez esta
combinado con un compuesto basico nitrogenado.

i
H-C- COOR,
H-C-COO o—
é R2/ + :
H-G-O - P O-CH,-CH,-N-(CH), (Lecitina
H \O

Los mas comunes son: La lecitina y la cefalina. Son solubles en
las grasas y estando asociados con éstas en muchos tejidos vegetales
y algunos animales, se encuentran a menudo en las grasas crudas.

Se separan del aceite o de la grasa en el desgomado o por refina-
cién con un acido o un alcali. En los aceites crudos se hallan entre el
1-3 % y bajan a 4x10" por refinacién.

h) Otros Componentes

Los alcoholes grasos superiores en estado libre o combinados
con acidos grasos, dan ceras que se encuentran en algunos aceites
vegetales comoelde maiz, linaza, soya, etc. Se notan porel enturbiamiento
que forman cuando se enfrian a bajas temperaturas. La cantidad total de
cera no debe ser superior a 0,002 % del aceite. Contienen ademas indicios
de hidrocarburos, cetonas y otros materiales no identificados que les
comunican sus olores y sabores distintivos, los cuales son detectados por
andlisis sensorial (Mahecha, 1985)).
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3.3 PROCESO DE PRODUCCION DE ACEITES Y
GRASAS COMESTIBLES Y OTROS PRODUCTOS
GRASOS DE INTERES ALIMENTICIO

Materia Prima;

En general los aceites y grasas comestibles se obtienen a partir
de las semillas de las plantas oleaginosas. En Colombia se cultivan el
ajonjoli, 1a soya, el algodén, el girasol, la palmay el coco, como fuentes
prir-lcipales de este recurso. también se obtiene a partir del arroz y del
maiz como subproductos de su beneficio.

3.3.10btencién del Aceite Crudo

Engeneral el primer paso es la obtencién del aceite por expresiéon
de las semillas; la torta resultante es atin rica en el aceite, por lo cual
S€ somete a extraccién con solventes, generalmente éter de petréleo,
el cual se elimina posteriormente por destilacion; las fracciones de
aceiteseretinen constituyendo el aceite crudo. El subproducto de este

eslatorta, materia primaricaen fibra, otros carbohidratos y proteinas,
utilizadas en la alimentacién animal.

3.3.2 Proceso de Refinacién

al congl aceite crudp sesomete a una serie de procesos para adecuarlo
cién elul;im' Las principales etapas son: El desgomado, la neutraliza-
’ anqueo, la desodorizacién y la climatizacion.

a) Desgomado

En esta etapa se trata i g ati
proteinas y car P n de eliminar las moléculas de fosfatidos,

bohidratos. generalmente se efectua

: poniendo en

l‘;?'gctlz(;t: e:l?c;: elte con agua caliente y agitando. Las sustancias nom-

pueden Szpar::taréylsedimentan en forma de floc, de tal manera que
sedel g . - 3

en algunos ceite por deeantacion o filtracion. Sin embargo,

€asos queda algun aceite ocluido en el .
nuye el rendimiento de p 15:) oac floc, lo cual dismi

fos féngg'a:lormalde de_SgOmado se efectia tratando el aceite con acido
se arén(iolos(:lcl]al actua sobre los fosfatidos desnaturalizandolos y
p €' aceite por precipitacién. Este proceso combinado

con una neutralizacién de] 4cido sobrante permite obtener buenos
resultados con muy poca pérdida de aceite.

Inés Bernal de Ramirez 133

b) Neutralizacion

Este proceso se efectuia con soluciones de soda caustica anadida
ental cantidad que apenas neutralice la acidez presente. Si esta acidez
solo se debe a acidos grasos libres, se forma jabén como subproducto.
Si ademas de neutralizar los acidos libres se neutraliza el acido
afniadido en el proceso de desgomado, el subproducto sera jabén mas
las sales sddicas correspondientes. Como resultado de este proceso se
obtiene el aceite neutro.

c) Lavado

Como el jabén formado es parcialniente soluble en el aceite, es
necesario eliminarlo lo cual se logra mediante lavados sucesivos con
agua caliente. :

A continuacién se elimina la humedad que pueda quedar
mediante un calentamiento a 70 - 80 °C y aplicando vacio.

d) Blanqueo

Algunos aceites se presentan demasiado coloreados por los
pigmentos que proceden de la semilla, tales como carotenos, clorofila
y xantofilas, por lo cual es necesario eliminar dicha coloracién, poco
aceptada por el consumidor. Para esto se pone en contacto el aceite
con agentes absorbentes tales como carbén activado y algunos tipos
de arcillas y luego se filtran.

e) Desodorizacion

Finalmente es necesario eliminar cualquier sustancia que le
comunique olores desagradables como aldehidos, cetonas, tocoferoles,
hidrocarburos, residuos de plaguicidas y acidos grasos de bajo peso
molecular que hubieran podido llegar hasta esta etapa. Esto se logra
pasandole nuevamente vapor de agua.

f) Climatizacién

En ocasiones los aceites poseen triglicéridos de alto punto de
fusién que precipitan comunicandole turbidez al producto, principal-
mente cuando se almacena a temperaturas de 15 grados o menores.
Generalmente son triglicéridos ricos en acido estearico. Es necesario
en este caso anadir glicéridos de menor punto de fusién o retirar por
enfriamiento y decantacioén los de mayor punto de fusién, con lo que
se logra que el producto final se mantenga brillante y transparente a
temperaturas frescas y tenga mayor aceptacién por el comprador.
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3.3.3 Proceso de Hidrogenacién

Cuando se pretende obtener un producto con consistencia
semisoélida o plastica, es decir una grasa, a partir de los aceites, se usa
este proceso. Ademas, la hidrogenacion mejora la resistencia de los

productos a la oxidacion atmosférica ya que disminuye las insatura-
ciones de los acidos grasos.

El proceso de hidrogenacién consiste en burbujear hidrégeno
gaseoso en el aceite liquido y en presencia de un catalizador de la
reaccion, que casi siempre es lana o polvo de niquel. Se logra asi que

el hidrégeno sature los enlaces etilénicos de los acidos grasos aumen-
tando el punto de fusion del producto.

Gt?neralmente, para distinguir entre una grasa natural y un
aceite hidrogenado, basta detectar las trazas de niquel que quedan en
fz.lte' me?i;mte el método de la dimetilglioxima, con la cual se obtiene
cara%l;:.ipt:ado de color rojo de niquel dimetilglioxima. Entre las
e g sticas de los aceites hidrogenados, tienen mucha importan-

a determinacién de los caracteres organolépticos, el punto de

fusién, eltituloylosindicesd .
el indice de yodo, elaacidez, saponificaciény especialmente

La tecnolo

ia de hi 5
permite fab g drogenacién de aceites es bien conocida y

ricar diferentes grasas para cocina y pasteleria, productos

flmuszt‘i::(tli::el? 1o:iiferentez‘f proporciones de acidos saturados e

el proceso dg : gs comunican cualidades especificas. Los ajustes en

producto ueg l:l €n entonces de la materia prima de partida y del

o LSa dog tradeic 'esea} obtener. En general se parte de grasas y aceites

se transfo lonalmente como comestibles, que al hidrogenarlos
Iman en sustancias aptas para la alimentacién.

3.3.3.1 Aceites Hidrogenados
Se clasifican de acuerdo con su proceso de obtenciéon en:

a) Aceite totalmente hidrogenado.

b) Aceite parcialmente hid
rogenado,
intermedio de hidrogenacl(‘m.g 0 sometido & un grado

c) Aceite superglicerinad 0
glicerol, en fo 0. que contiene una proporcién de

rma de mono @
comunes. y diglicéridos, mayor que las grasas

ﬁi é&ceite hidrogenado fluido, obtenido al mezclar un aceite sin
rogenar, o ligeramente hidrogenado, con una grasa altamen-
te hidrogenada y un emulsificante de alto punto de fusion.
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Estos productos deben ser incoloros e insipidos y libres de
rancidez.

3.3.4 Aditivos

Alos aceites se les afiaden sustancias antioxidantes, peronoes
permitido anadirles aromatizantes ni colorantes que les modifiquen
sus caracteristicas fisicoquimicas.

Los antioxidantes mas utilizados, como ya se anotd, son:
Butilhidroxianisol (BHA), butilhidroxitolueno (BHT), los galatos
dodecilico, propilico y octilico y el acido norhidroguayaréico (NDGA),
anadidos en concentraciones menores de 0,02 %.

Para otros productos, como las margarinas de mesa y las
margarinas industriales, se afaden en el proceso de fabricacion
ademas de los antioxidantes citados, otros productos que permiten
estabilizar la emulsion, llamados sinergistas, o como aromatizantes,
saborizantes. colorantes, vitaminas y conservantes.

3.3.5 Otros Productos Grasos
3.3.5.1 Margarinas

En el comercio se encuentran dos clases de margarinas: Las de
mesa y las de uso industrial. La Norma ICONTEC 241 define la
margarina de mesa como una “grasa de consistencia plastica cons-
tituida por agua, leche o una mezcla de ambas, emulsionadas en
grasas comestibles o en una mezcla de estas con aceites comesti-
bles,..” “Debe tener olor y sabor delicados y agradables, debe estar
libre de rancidez y de olores y sabores objetables.

El color amarillo sera uniforme”.

La margarina industrial la define la Norma ICONTEC 250 como
la “grasa de consistencia plastica no apta para consumo humano
directo, constituida por agua, leche, o una mezcla de ambas,
emulsionadas en grasas comestibles 0 en una mezcla de estas con
aceites comestibles.

La margarina de mesa debe contener un minimo de 80 % de
productos grasos, con un punto de fusién maximo de 36 °C y un 16
% maximo de humedad; la margarina industrial puede contener hasta
un 75 % minimo de productos grasos con un punto de fusion de 45 °C
y un maximo de humedad de 21 %.
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3.3.5.2 Alinnado Graso

El alinado graso es un producto muy semejante a la margarina
industrial, pero que puede contener segin la Norma ICONTEC 251,
hasta un minimo de 53 % de productos grasos con punto de fusién
maximo de 45 °C y humedad hasta un 40%.

3.4. ALTERACIONES DE LOS ACEITES
COMESTIBLES

3.4.1 Rancidez Oxidativa

La alteracién que se presenta mas comunmente en los aceites y
grasas comestibles es la llamada rancidez, la cual estropea el sabor y

el olor natural del aceite. Ademas, afecta la coloraciéon normal
empalideciéndola.

Se conocenvarias causas quimicasy biolégicas que pueden cau-
sar dicha alteracién, entre las cuales podemos citar:

Elaireylaluz simultaneamente, principalmente en presencia de
humfedad ¥ que ain sin su presencia hacen que el oxigeno del aire
actueé s“obre los acidos grasos insaturados de la molécula produciendo
olor a “sebo” debido a la formacién de perdxidos.

ll-‘ ||-l 'I-I }I-I HO+O |l-l ll-l Il-l il-I Il-{ I;'
H-?-?-C=C-t':-?-noon' ------ ‘> H-C-C-C-C-C-C - ROOR'
WA bbb LUz ||-||!1|I-|I11C:)|l‘l
Ester de acido graso Hidroxiperéxido OH

eréJdEc:lsm reaccion puede ser acelerada por la presencia de otros
p 0S, por eso no se deben mezclar aceites si no se sabe su estado,

Pues una pequena cantidad de sustancia rancia puede danar grandes
volumenes de sustanciag sanas. d ¢

Tatg})ien los metales favorecen el proceso; por esta razén no son
aconsejables envases de hojalata para estos productos.

Los perdxidos se descomponen formando acidos libres de menor
peso molecular, razén por la cual las sustancias rancias son acidas.
Por oxidacién de los acidos grasos saturados se forman metilcetonas
y por oxidacién de los acidos grasos no saturados se obtienen
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aldehidos. Por lo tanto se pueden distinguir dos tipos de

enranciamiento: El cetonico y el aldehidico llamado también “auto-
oxidacion”.

3.4.2 Sabores Extraiios

Algunas veces el producto absorbe olores debidos a sustancias
quimicas solubles en él. Es posible encontrar aceites con sabor a
pintura, a petréleo o a resina procedente de las cajas de embalaje. Por
esta razon es necesario almacenar los aceites y grasas comestibles en
sitios libres de olores extraiios.

3.4.3 Daiios Enzimaticos

La molécula del triglicérido puede dividirse en glicerol y
acidos grasos, por accién de enzimas existentes en el aceite en
forma natural, desde su origen en las células vegetales. Estas
enzimas generalmente se inactivan en el proceso de refinacion. Sin
embargo, si el proceso no fué lo suficientemente eficiente pueden
quedary empezar a actuar en presencia de pequefias cantidades de
humedad. A estas enzimas se les da el nombre de “lipasas”. Tam-
bién en el proceso de rancidez oxidativa pueden colaborar otras
enz‘ijmas llamadas “lipoxidasas” existentes también en el aceite
crudo.

3.4.4 Daiio Microbiolégico

Si la materia prima, ya sea de origen vegetal o animal, esta
biolégicamente contaminada por microorganismos lipoliticos, €s po-
sible que las grasas resultantes sufran deterioro rapidamente. _Es
necesario controlar la humedad del producto para evitar dicha accion,
ya que puede encontrarse contaminado atn a niveles de 0,3 % de
humedad.

3.4.5 Reversion

En algunas sustancias que contienen moléculas que poseen
mas de dos dobles enlaces en la cadena, puede producirse el fenomeno
de la reversién, que es una reordenacién molecular que afecta el sabor
del producto. A esto se atribuye el sabor cremoso de la mantequilla en
la cual, por contacto con el aire, se forma el 4-cis-heptenal : CH,;-CH,-
CH=CH-CH,-CH,-CHO.

Segiun Badui este fenémeno no esta relacionado con la oxidacién
de las grasas ya que sucede aun en productos con bajos indices de
peréxido y ademas el olor es diferente al producido por rancidez. El




Figura 3.1. Equipo para determinar rancidez de grasas y aceites. Extractor de equilibrio
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aceite de soya revertido desarrolla olores que recuerdan inicialmente
a la mantequilla y que se transforman posteriormente a césped, a
pintura y finalmente a pescado. Parece ser que este deterioro se
presenta cuando existe acido linolénico en la molécula del triglicérido.
Los compuestos que se forman son derivados aldehidicos y cetonicos.

3.4.6 Desecaciéon y Polimerizacion

En algunas sustancias que son ricas en acidos grasos
poliinsaturados como el linoléico y el linolénico , se forman peliculas
transparentes y se hacen mas densos cuando se exponen al aire. La
velocidad de formacion de la pelicula es diferente y se dice que el aceite
es mas “secante” cuanto mas pronto se forme. Los aceites que
presentan esta alteracion pueden tener otras aplicaciones diferentes
a la de la alimentacion, como base de barnices, por ejemplo, en cuyo
uso se aprovecha esta propiedad.

3.5. ADULTERACIONES DE LOS ACEITES
COMESTIBLES

La adulteracién mas comun es la de la mezcla de un aceite deter-
minado, con otro de menor valor comercial, para rebajar costos, por
ejemplo la adicion de aceite de pescado a los aceites vegetales.

Esta adulteracion se puede detectar cuando enla mezcla se usan
aceites que presentan componentes no comunes como €s el caso de
gosipol en el aceite de algodon, el sesamol en el aceite de ajonjoliy el
escualeno en el aceite de oliva los cuales pueden evidenciarse median-
te reacciones especificas. El aceite de pescado se detecta organolépti-
camente debido a que comunica olor y sabor caracteristicos.

En algunas mezclas de aceites es bastante dificil esta investiga-
cion debido, ademas, a que tienen propiedades fisicas y quimicas muy
semejantes. En el capitulo correspondiente al Analisis, se reportan
algunos criterios que pueden ser de utilidad al afrontar una adultera-
cion de esta clase.

Otra adulteraciéon puede presentarse por adicion de aceites
livianos de petroleo. Algunos de estos aceites son incoloros, inodoros
y no son nocivos para la salud, atin cuando en ocasiones su accion
lubricante sobre el tracto digestivo puede ser molesta.

Sin embargo, son sustancias que no aportan ningun valor
nutritivo y como ya dijimos las grasas se consideran un grupo
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importante de nutrientes. Puesto que estas sustancias no son
saponificables, se puede detectar facilmente su presencia por esta
reaccién. Ademas alteran todas las constantes fisicas y quimicas del
aceite comestible presente, puesto que lo estan diluyendo.

3.6 ANALISIS DE UN ACEITE O GRASA VEGETAL O
ANIMAL

Eltipo de determinaciones analiticas a las que se debe someter una
muestra de esta clase depende de diferentes intereses: Por ejemplo, los
productores nacionales estan interesados principalmente en cumplir las
especificaciones de las normas establecidas en el pais; los exportadores
e importadores deben certificar que su producto cumpla las normas
internacionales; y el consumidor, principalmente el que los consume
como materia prima, debe contar con un producto genuino y en buen

estado, que garantice la uniformidad del proceso y del producto que
intenta obtener.

También el gobierno, mediante sus oficinas de control fija qué
teristicas deben tener las sustancias para exigir su cumplimiento.

i

En general las Normas ICONTEC fijan algunos parametros, que
permiten usualmente, determinar la pureza de una muestra dada, si
responde a las caracteristicas del producto genuino o las estipuladas
en el comercio o en el caso de un producto de fuente desconocida,
determinar que componentes estan presentes.

, Se acostumbra entonces determinar las constantes analiticas
del aceite o de la mezcla por medio de pruebas fisicas y quimicas que
dan valores caracteristicos para las distintas sustancias grasas y co-

nociendo que la variacién de la “constante” es muy pequerna para un
determinado producto Puro.

d ﬁlﬁa prlueba de que un aceite es puro es mucho mas sencilla que
identilicar los componentes de una mezcla, los cuales podrian detec-
tarse por comparacion de varias constantes.

Es evidente también que las diferencias en las constantes para
los varios productos se deben enteramente:

-A diferencias en el peso molecular promedio de los acidos
grasos que estan presentes, o la proporcion relativa de los acidos de
alto y bajo peso molecular.
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-Alnumerorelativo de uniones dobles dependiendo de la propor-
cién de acidos insaturados tales como oléico y linoléico, que puedan
estar presentes.

De las constantes que se van a describir, es tipica del primer gru-
po el llamado indice de saponificacion, el cual es una medida del peso
molecular de los acidos presentes y los indices de Reichert-Meissly de
Polenske, que dependen de la proporcion de acidos de bajo peso
molecular, solubles e insolubles en el agua, respectivamente.

El indice de Reichert-Meissl es util en analisis de mantecas, las
cuales presentan valores entre 2,0y 3,0y en los aceites de pescado que
también presentan a veces numeros elevados. '

El indice de Polenske sirve para reconocer la grasa de coco.

Para determinar la proporcion de acidos insaturados presentes,
son tipicos el valor de yodo y el numero de Maumené. Ciertas
constantes como la gravedad especifica y el punto de fusién, son mas
generales, puesto que son el resultado de los valores debidos a todos
los acidos presentes.

El problema se simplifica por el hecho de que algunos productos
pueden contener glicéridos y algunos acidos caracteristicos, como el
butirico en la mantequilla y el araquidico en el aceite de mani, o tam-
bién pueden contener impurezas definidas que dentro de ciertos
limites pueden servir para caracterizarlos, como ya se expuso ante-
riormente.

3.6.1 Métodos Fisicos
3.6.1.1 Densidad o Gravedad Especifica

Esta es una constante que no varia mucho para un aceite deter-
minado cuando esta puro y fresco, pero es afectada por la edad,
rancidez y cualquier tratamiento especial que se le haga al aceite. Se
determina segun la Norma ICONTEC 336.

Los valores que se especifican para algunos aceites son los
siguientes:
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TABLA 3.2 DENSIDAD DE ALGUNOS ACEITES COMESTIBLES
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Aceites Densidad Norma
(g/cc) ICONTEC

Aceite de Coco 0,919-0,917 252

Aceite de Soya 0.924-0,917 254

Aceite de Maiz 0,920-0,917 255

Aceite de Ajonjoli 0.921-0,916 256

Aceite de Algodén 0,918-0,916 257

Aceite de Palma (del

pericarpio de la palma

africana) 0,918-0,910 262

Aceite de Mani 0,915-0,909 261

Aceite de Oliva 0,915-0,909 258

Aceite de Arroz 0,921-0,916 259

Aceite de Girasol 0,918-0,915 264

Aceite de Palmiste (de la

semilla de la palma

africana) 0,913-0,900 260

un indice de refraccion mas bajo que el de las otras grasas animales,

aun cuando su gravedad especifica es mas alta.

En la Tabla 3.3 se reportan los valores dados por el ICONTEC
para los indices de refraccién de algunos aceites refinados.

TABLA 3.3 INDICE DE REFRACCION DEALGUNOSACEITES COMES-

Los valores obtenidos se deben a diferentes acidos grasos
presentes, aumentando cuando aumenta el peso molecular de los
acidos combinados y con un aumento en los porcentajes de acidos
insaturados e hidroxilados.

3.6.1.2 Indice de Refraccién

Las temperaturas a que se acostumbra informar son 25 °C en el
caso de aceites y 40 °C para grasas sélidas. Es deseable hacer las
lecturas lo mas cercano a estas temperaturas.

Si la lectura esta a una temperatura superior o inferior, debe
cot{l'egir’se en 0,000365 por cada grado, recordando que el indice de
5:1 I:_ngr_l iill;menta a medifla que disminuye la temperatura. El gran
Foiidna :ln ce de refraccién como constante analitica, estriba en la

€ tomarlo Y en que se necesita muy poca muestra. Por esta

razon
S€ Usa a menudo en el examen de rutina de muchas muestras
0 como una prueba de sorteo.

i , En las sustanciag grasas el indice de refraccion varia en forma
gual que la gravedad especifica. Ambos aumentan al aumentar la
proporcion de acidos no saturados y a medida que aumenta el peso
molecular. Una excepcién notable es la mantequilla, la cual teniendo
en cuenta su alta proporcién de acidos de bajo peso molecular, tiene

TIBLES
Aceites Indice Norma
25 °C ICONTEC
Aceite de Coco (40 °C) 1.4500-1,4480 252
Aceite de Soya 1,4760-1,4720 254
Aceite de Maiz 1,4740-1,4700 255
Aceite de Ajonjoli 1.4740-1,4700 256
Aceite de Algodon 1,4720-1,4680 - 257
Aceite de Palma 1,4560-1,4530 262
Aceite de Mani 1,4700-1,4670 261
Aceite de Oliva 1,4698-1,4715 258
Aceite de Arroz 1,4730-1,4700 259
Aceite de Girasol 1,4750-1,4710 264
Aceite de Palmiste 1,4520-1,4990 260

3.6.1.3 Examen a la Luz Ultravioleta

Casitodas las sustancias grasas porlaacciéndelaluzultravioleta,
presentan una intensa fluorescencia, que muchas veces es caracteris-
tica de determinada sustancia. Asi por ejemplo, la mantequilla da una
fluorescencia amarilla, la margarina y la grasa de coco la dan violeta
o azul violeta.

Esta reaccion permite descubrir la presencia hasta de un 10 %
de grasa de coco o de margarina en la mantequilla, disolviendo la
muestra en un solvente organico como el éter de petréleo y haciendo
la observacion a la luz ultravioleta.

3.6.1.4 Prueba Fria

Con esta prueba se determina la menor temperaturaalacualun
aceite conserva sus caracteristicas. Segtin la American Oils Chemical

~ Society (AOCS) 1971 un aceite pasa esta prueba cuando permanece

completamente claro y sin cristalizacién después de 5,5 horas en un
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bario de hielo; la presencia de trazas de cristales de grasa indica la
terminacion de la prueba. Segiin Badui (1986) los aceites empleados
en mayonesas, aderezos y otros productos alimenticios que requieren
refrigeracion, deben pasar forzosamente esta prueba. Un aceite que
resiste la prueba fria por 20 horas se considera muy bueno.

3.6.1.5 Punto de Humo

Segin Guzmaén y Bermudez (1989), el punto de humo se define
como la temperatura mas baja a la cual se desprenden los productos
gaseosos de descomposicion de los lipidos cuando son sometidos a
calentamiento a temperaturas relativamente altas.

Elpuntode humo varia de manera inversa con el indice de acidez
Yy por eso los aceites sin refinar presentan puntos de humo mas bajos
que los aceites refinados. Asi el aceite de maiz crudo presenta humos
en suficiente cantidad para ser visibles a 178 °C y el mismo refinado,
los presenta a 227 °C. El aceite de soya crudo tiene punto de humo a
210 °C y refinado a 256 °C.

Esta propiedad varia ademas con la composicién en acidos
grasos, en tal forma que los productos que contienen acidos grasos de
cadena mas corta presentan punto de humo a temperaturas menores.

3.6.2. Métodos Quimicos
3.6.2.1 Indice de Acidez

Se entiende por indice de acidez, o valor acido, los miligramos de
KOH necesarios para saturarlos acidos grasos libres contenidos en un
gramode muestra. Elresultado de la titulacién con alcali en presencia
de fenolftaleina se puede expresar también como porcentaje de acido

oléico (C, H,,0,, peso molecular 282). Su d - tad
en la Norma ICONTEC 218, ). Su determinacion esta descrita

Laacidezde unaceitese expresa también en grados de Koettstorfer
que representan los cm® de KOH 1,0 N necesarios para neutralizar la

acidez libre de 100 g de sustancia gl'asa. A continuacion aparece la

Tabla 4, en la cual se registran los equivalentes de indices de acidez
dados por varios autores.

Como cada vez cobra mayor importancia conocer que acidos
grasos conforman las moléculas de los triglicéridos en un aceite
determinado, Metcalfe 1966 describe un método mediante el cual es
posible determinar cualitativa y cuantitativamente el contenido de
acidos grasos de un aceite utilizando cromatografia de gases para lo
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cual se prepara el éster metilico de los mismos. Se pueden utilizar
varios detectores pero el mas comun es la ionizacién de llama.

TABLA 3.4 EQUIVALENCIAS DE LOS INDICES DE ACIDEZ

mg de KOH por 1 g Acido oléico por Grados

de muestra 100 g de muestra Koettstorfer
1 0.5027 1,782
1,.9893 1 3,546
14,0250 7.,0500 25,000
0,5610 0,2820 1

3.6.2.2 Indice de Saponificacién

El indice de saponificacion o niimero de Koettstorfer es el
numero de miligramos de KOH requeridos para saponificar un gramo
de aceite o grasa.

Los aceites o grasas que consideramos, como son ésteres glicé-
ridos de acidos grasos, pueden hidrolizarse en glicerol y 4cidos grasos
o pueden descomponerse por bases en glicerol y sales de acidos
grasos. Una reaccidn tipica de la ultima clase es la llamada
saponificacién.

C,H,(C,,H,,COO), + 3KOH ---> C,H,(OH), + 3C,,H,,COOK

177738

Estearina Glicerol Estearato de
potasio

Las diferencias encontradas en el valor de saponificacién se
deben al hecho de que los ésteres de los acidos de bajos pesos

equivalentes, requieren mas base para la saponificacién que el mismo-

peso en gramos de aquellos de mas alto peso equivalente. La determi-
nacion esta descrita en la Norma ICONTEC 335.

En el procedimiento debe usarse el alcohol mas puro posible
para preparar el KOH, porque el alcohol comercial contiene una
cantidad apreciable de aldehidos, los cuales en presencia de la potasa
forman una resina aldehidica amarilla que se oscurece gradualmente
dificultando la percepcién del punto final. Por esta razén es necesario
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tratar previamente el alcohol con permanganato y someterlo a desti-
lacidon antes de preparar la solucion.

Si el aceite saponificado es aiin muy oscuro para ser titulado,
puede diluirse con alcohol neutralizado. La saponificacién y la titula-
cién deben llevarse a cabo con el menor acceso de aire posible puesto
que la solucién alcalina tiende a carbonatarse.

Esta también es la razén para correr un blanco paralelo.

Elnumero de saponificacion es inversamente proporcional a los
pesos moleculares promedio de los acidos grasos presentes.

Es el principal valor para indicar la presencia de acidos grasos
bajos como los que existen en el aceite de coco o en la mantequilla.

En la Tabla 3.5 se.recogen algunos valores informados por las
Normas ICONTEC y por otros autores, para indices de saponificacion.

3.6.2.3 Indice de Esteres

Si al indice de saponificacién se le resta el indice de acidez se
obtiene el indice de ésteres, que corresponde al niimero de miligramos
de alcali necesarios para la saponificacion de los ésteres y se expresa
de igual manera que el indice de saponificacion. En la practica de

laboratorio se propone una marcha analitica para determinar este
valor.

TABLA 3.5 INDICE DE SAPONIFICACION DE ALGUNOS ACEITES

COMESTIBLES
Aceites Indice de Saponificacién Norma
ICONTEC
Aceite de Coco 264 - 250 252
Aceite de Soya 195 - 198 254
Aceite de Maiz 193 - 187 255
Aceite de Ajonjoli 195 - 188 256
Aceite de Algodén 198 - 189 257
Aceite de Palma 205 - 195 262
Aceite de Mani 195 - 188 261
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Continuacion
Aceites Indice de Saponificacion Norma
ICONTEC
Aceite de Oliva 196 - 188 268
Aceite de Arroz 194 - 181 259
Aceite de Girasol 194 - 188 264
Aceite de Palmiste 255 - 245 260

3.6.2.4 Maleria no Saponificable

La materia no saponificable no excede del 1 al 2 % en las grasas
y aceites vegetales crudos. Para los aceites refinados las Normas
ICONTEC fijan su maximo valor permisible segun el tipo de aceite. Se
determina segiin la Norma ICONTEC 235 y algunos valores permitidos
se registran en la Tabla 6. La presencia de cualquier cantidad
apreciable de esta materia se detectara si al afadir a la solucién del
jabon en potasa alcohélica un poco de agua, aparecen gotas de aceite
o una emulsién blancuzca, debida a que las sustancias presentes son
incapaces de formar un jabén soluble en los alcalis.

TABLA 3.6 MATERIA INSAPONIFICABLE EN ACEITES REFINADOS

Aceites % Maximo Norma
ICONTEC
Aceite de Coco 0.5 252
Aceite de Soya 1,5 254
Aceite de Maiz 1,25 255
Aceite de Ajonjoli 1.8 256
Aceite de Algodon 1.5 257
Aceite de Palma 0.8 262
Aceite de Mani 1,0 261
Aceite de Oliva 1.8 258
Aceite de Arroz 1.3 259
Aceite de Girasol 1,25 264
Aceite de Palmiste 0.8 260

Generalmente estas sustancias no saponificables pueden ser
sustancias resinosas, parafina o aceites minerales. Si su proporcién
es insignificante, puede estar constituida por fitosteroles (sustancias
grasas vegetales) o colesterol (sustancias grasas animales). En el
aceite de oliva se presenta en el residuo insaponificable un hidro-
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carburo no saturado, de férmula condensada C, H,, al cual se le da el
nombre de “Squaleno”.

3.6.2.5 Indice de Yodo

Elyodo se adiciona alos enlaces dobles de los acidos insaturados
cuantitativamente bajo condiciones controladas.

HHH H H HHH

I I 1
H-(I:-c=c-(I:-H+1,---->H-C-C-C-C-H

(N

H H H I 1H

En esto se basa quimicamente la determinacién del indice de
yodo, el cual se define como: “El nimero de gramos de yodo absorbidos
por 100 gramos de aceite o grasa”. Las reacciones de titulacion del
yodo con tiosulfato son las siguientes:

)y + 2  ----- > 3r
25,0, - 2¢ @ ----- > 8,04
(L + 25,07 ----- > 3I+5,0°

El punto final se registra por la desaparicién del complejo azul
del yodo con el almidén. Esta determinacién es quiza el mejor método
para clasificar los aceites, pues permanece casi inalterada por ligeros
cambios en el estado del mismo; ademas, permite caracterizar la

muestra, dando una base para saber si la muestra es pura o se
encuentra mezclada.

Se han propuesto tres métodos generales para esta deter-

minaci_én. similares en su técnica; se diferencian solo en la solucién
de halégeno utilizada asi:

MﬁE’I‘ODO SOLUCION HALOGENANTE
Hubl Yodo en alcohol

. HgCl, en alcohol
Wijs Cloruro de yodo en acido acético
Hanus Yodo bromuro en acido acético.

Los dos tltimos estan descritos en la Norma ICONTEC 283.
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En la guia de laboratorio se proponen los métodos de Hanus y
de Wijs, los cuales deben efectuarse por duplicado y corriendo un
blanco de reactivos. La diferencia entre la cantidad gastada en la
titulacion con tiosulfato del blanco y del problema, referida a la
correspondiente cantidad de yodo, da la cantidad de yodo absorbida
por la muestra asi:

(B-S)xNx 12,69
Indice de yodo =

peso muestra en gramos

B =Numero de cm®de Na,S,0, 0,1 N necesarios para la titulacién
en blanco

S =Numero de cm?® de Na,S,0, 0.1 N requeridos en la titulacién
de la muestra

1 cm® de Na,S,0,0,1 N=0,01269 gdel

Como se habia dicho, los resultados del indice de yodo permiten
clasificar los aceites asi:

Los aceites secantes (como el de linaza) y los de pescado tienen
indices de yodo muy elevados que pasan de 120. Los aceites no
secantes (oliva, mani, almendras) tienen indices de yodo inferiores a
100.

Los aceites semisecantes (algodén, ajonjoli, maiz) tienen indices
deyodo intermedios. Las grasas vegetales tienen indices de yodo entre
30 y 60 exceptuando algunas ceras cuyo numero de yodo es inferior
a 11. Las grasas animales también tienen indices de yodo inferiores a S0.

Villavecchia 1945 propone que si conocemos los constituyentes
de una mezcla de dos aceites podemos calcular el porcentaje de cada
uno mediante las siguientes formulas:

100 (1 - n)
X = covrvoecanaaaa

m-n
y=100-x

En las cuales:
x =% grasa M
y =% grasa N
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m = Indice de yodo de M pura
n = Indice de yodo de N pura
I = Indice de yodo de la mezcla

Elindice de yodo puede variar ligeramente con la edad y la forma
de conservacion de las materias grasas. Generalmente los materiales
viejos y mal conservados tienen un valor inferior al mismo material
fresco o bien conservado. Esta variacion es mas critica para los aceites
secantes que absorben facilmente el oxigeno del aire.

En la Tabla 3.7 se muestran algunos valores de indices de yodo
registrados en las Normas ICONTEC y propuestos por otros autores.

3.6.2.6 Pruebas para Enranciamiento

Para detectar esta alteracién se utilizan generalmente dos
meétodos: El de Fallenberg y el de Kreiss.

a) Método de Fallenberg

Emplea una modificacién del reactivo de Schiff (fuchina decolo-
rada con anhidrido sulfuroso en medio acido). que al ponerse en
contacto con la sustancia grasa disuelta en cloroformo da una
coloracién violeta en presencia de aldehidos.

TABLA 3.7 VALORES DE INDICE DE YODO

Aceites Indice de Yodo ICONTEC Norma No.
Aceite de Coco 10,5-7.5 252
Aceite de Soya 127-135 141-120 254
Aceite de Maiz 111-128 128-103 255
Aceite de Ajonjoli  103-115 188-103 256
Aceite de Algodon 101-117 113-99 257
Aceite de Mani 83-103 261
Aceite de Oliva 80-83 268
Aceite de Arroz 108-99 259
Aceite de Girasol 136-125 264

b) Reaccion de Kreiss

Se basaen la investigacion del aldehido epihidrinicoy se aplicaa las
sustancias grasas refinadas, pues la no refinadas pueden dar la reaccién
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sinestar rancias. Elreactivo es unasolucion etéreadefloroglucina e medio
acido, la cual, en presencia del aldehido da una coloracién roja.

Para cuantificar el enranciamiento se utiliza el método del indice
de peroxidos. en el cual se determinan todas las sustancias presentes
que oxidan el yoduro de potasio bajo las condiciones del método.
Este valor se expresa en miliequivalentes por 1000 gramos de
muestra y es aplicable a todas las sustancias grasas. El método es
empirico y cualquier variacion en el procedimiento afecta los
resultados.

3.6.2.7 Indice de Maumené

Es el numero de grados centigrados correspondientes al calor
producido por la sulfonacion del aceite. El procedimiento consiste en
mezclar 10 cm®de H,SO, concentrado con 50 gramos de aceite o grasa
y medir el ascenso de temperatura mientras se agita la mezcla. La
diferencia de temperaturas es el indice de Maumené. Los detalles de
la prueba son muy importantes para obtenerresultados reproducibles,
pues ligeras discrepancias en la manipulaciéon causan serias desvia-
ciones en los resultados obtenidos.

Los aceites que han sufrido oxidacién muestran un aumento en
el indice de Maumené y una disminucién en el indice de yodo.

TABLA 3.8 INDICE DE MAUMENE DE ALGUNOS ACEITES

Aceite de Maiz 180
Aceite de Algodon 155
Aceite de Ajonjoli 155
Aceite de Mani 125
Aceite de Oliva 100
Aceite de Soya 90

3.6.2.8 Indice de Acidos Voldatiles o de Reichert-Meissl

Es el nimero de cm?® de alcali decinormal necesarios para
neutralizar los acidos volatiles solubles en agua, obtenidos de 5
gramos de sustancia grasa en determinadas condiciones. En esta
prueba es necesario hacer una determinacion en blanco de reactivos.
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La determinacién del indice de acidos volatiles es de impor-
tancia para un nuamero limitado de sustancias. Es importante en
los analisis de mantecas, las cuales presentan valores entre 20y 30
y algunos aceites de pescado que también presentan a veces
nuameros elevados.

TABLA 3.9 INDICE DE ACIDOS VOLATILES DE ALGUNOS ACEITES

Aceite de Coco 6,6-8,4
Aceite de Maiz 0,3-3,5
Aceite de Algodon 0.6
Aceite de Palma 0,8-1.9
Aceite de Mani 0.5
Aceite de Ajonjoli 1,2

3.6.2.9 Indice de Polenske

Es el numero de cm?® de alcali decinormal requeridos para neu-
tralizar los acidos grasos volatiles insolubles, destilados de 5 gramos
de grasa.

Esta determinacion puede conjugarse con la de Reichert Meissl
corriendo también un blanco de reactivos como en el método anterior.
La solucién de jabén que se obtiene debe ser perfectamente clara e in-
colora o ligeramente amarillenta. Las grasas viejas o rancias dan a
menudo una solucién de jabén parda oscura, no utilizable para la de-
terminacion de este valor. Una grasa vieja o rancia puede mostrar un
indice de Polenske bajo y uno de Reichert Meissl anormalmente alto.

En el caso de aceites rancios, el indice de yodo y el indice de re-
fraccién decrecen mientras que la gravedad especifica, el indice de
Reichert Meissl, el valor de Polenske, el valor Acido y la materia insapo-
nificable tienden a aumentar.

3.6.2.10 Examen de la Mezcla de Acidos Grasos

Cuando las pruebas del aceite no dan una informacién definitiva
y hay suficiente muestra disponible, es ventajoso determinar ciertas
constantes de sus acidos grasos, como sus puntos de fusion y solidi-
ficacién, su indice de yodo y su indice de refraccién.

Para preparar los acidos grasos se efectuia inicialmente una sa-
ponificacién utilizando una solucién de potasa-glicerol. Luego se

Inés Bernal de Ramirez 153

disuelve el jabén formado con acido sulfurico, dejando en libertad los
acidos grasos que se separan en forma de una capa aceitosa que flota
en la superficie. Se sifonea la capa acuosa y se lava hasta que quede
libre de acidez mineral.

Titulo: Es la determinacién del punto de solidificacién de una
mezcla de acidos grasos presentes en un aceite.

Es esencial seguir los detalles del proceso cuidadosamente,
prestando especial atencién a que los acidos grasos estén secos. Las
determinaciones deben hacerse minimo por duplicado y sus resulta-
dos no deben diferir en mas de 0,1 °C. Las variaciones observadas
pueden atribuirse a la no uniformidad en el método de agitacion.

3.6.2.11 Otros Ensayos
a) Prueba de Halphen

Esta prueba sirve para detectar cualitativamente la presenciade
aceite de algodon. Se basa en la reaccion producida por el gosipol en
presencia de azufre en bisulfuro de carbono, la cual desarrolla un color
rojo en la solucion. La prueba es bastante sensibley detecta facilmente
la presencia hasta de un 1 % de este aceite en la mezcla, Sin embargo,
sl el aceite ha sufrido tratamientos térmicos a altas temperaturas, del
orden de 200 °C o mas, parece que se destruye el gosipol y no produce
la reaccién esperada.

b) Prueba de Villavecchia-Fabris

Esta prueba permite identificar el aceite de ajonjoli. La prueba
se basa en la reaccion del sesamol con solucién de furfural en medio
alcohélico y clorhidrico. El color rojo producido es soluble en agua y
por eso pasa a la capa acuosa. Esta prueba puede verse obstaculizada
por la presencia de una coloracién violeta producida por el acido clor-
hidrico y el furfural.

c) Reacciones Cromaticas Generales

Existen ademas, por lo menos cuatro grupos de reactivos que |
permiten distinguir varios grupos de aceites vegetales. Las mas co-
nocidas son:

Reaccion de Hauchecorne. Utiliza el acido nitrico en frio y en
caliente. Es especial para los aceites de oliva, almendra, avellana, .
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mani, ajonjoli, algodén, linaza y nueces con los cuales produce colo-
raciones caracteristicas.

Reaccién de Brullé. Utiliza acido nitrico y albumina seca de
huevo. Los aceites de oliva, mani, almendras y avellanas producen un
liquido turbio color pajizo. Otros se tornan de color amarillo, anaran-
jado o pardo. El aceite de maiz toma color anaranjado subido o rosaceo
con los tres reactivos descritos. Para los detalles de los métodos se
pueden consultar obras especializadas como la Quimica Analitica
Aplicada de Victor Villavecchia.

d) Secantividad

Algunos aceites cuando se exponen al aire se densifican y secan
gradualmente formando peliculas transparentes y elasticas, debido a
la accién del oxigeno atmosférico. La apreciaciéon del grado de
secantividad de un aceite se efectiia extendiendo unas gotas de
muestra sobre una lamina de vidrio y dejandolo resguardado del polvo
Y en posicioén horizontal a unos 20 °C durante 24 horas. Si el aceite es
secante la capa se espesa poco a poco, se endurece y finalmente se
transforma en una pelicula transparente y elastica., no untuosa.
Cuanto mas pronto llegue a este punto, tanto mas secante es el aceite.
Para distinguir entre un aceite secante y otro no secante se utiliza el
Ensayo Elaidinico, basado en la transformacién de la oleina liquidaen
su isémero la oleina sélida, por accion del acido nitroso. El método se
encuentra en descrito en la guia de laboratorio.

3.7 GUIA PARA EL LABORATORIO. ANALISIS DE
GRASAS Y ACEITES

3.7.1 Preparacién de la Muestra

Colocar la muestra en un recipiente con tapa y guardarla en un
sitio protegido de la luz y del aire.

3.7.2 Gravedad Especifica. A.0.A.C 28.007/84,
920.212-213/90. Adaptado.

Determinarla pormedio del picnémetroa 25°C; silamuestraesuna
grasa se calienta hasta que funda, se determina el peso especifico y se
corrige, aumentando o disminuyendo 0,00064 por cada grado de diferen-
cia entre la temperatura de la determinacién y 25 °C, segtin la formula

G = G’ + 0,00064 (T-25)
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3.7.3 Indice de Refracciéon. A.0.A.C. 28.009/84.
921.08/90

Determinarlo con el refractémetro Abbé a 20 o0 a 25 °C. Si la
muestra es una grasa, fundir y determinar el indice de refraccion a 40
°C. Corregir la lectura aumentando o disminuyendo segun el caso,
0,000365 por cada grado de diferencia entre la temperatura de la
determinaciéon y 25 °C recordando que el indice disminuye a medida
que aumenta la temperatura. '

3.7.4 Indice de Acidez. A.0.A.C. 28.032/84, 940.28/
90. Adaptado

Reactivos: a) KOH 0,05 N (2.8 g/dm?)

b) Indicador de fenolftaleina al 1 % en alcohol

c) Alcohol neutralizado

Procedimiento: Pesar exactamente una muestra vecina a 5
gramos en un erlenmeyer. Anadir 25 cm?® de alcohol neutralizado y
unas gotas de fenolftaleina, calentar al barfio maria, agitar para disol-
ver los acidos grasos y valorar con la solucién de KOH. Reservar la
solucién neutralizada para la determinacién del indice de ésteres.

Calcular el indice de Acidez.

Ja=VXNx56x(1/pm)

V = cm?® de solucion valorante

N = Titulo de la solucién valorante

pm = Masa de la muestra en gramos

O en porcentaje de acido oléico

1 ecm® de KOH 0,1 N = 0,028 gramos de acido oléico

3.7.5 Indice de Esteres. A.0.A.C. 28.029/84,
920.160/90. Adaptado

Reactivos: a) KOH 1,00 N (solucién alcohélica) (56 g/dm?)
b) HC1 0,50 N (18,25 g/dm?)
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Purificacion del alcohol: Agregar al alcohol, permanganato de
potasio cristalizado hasta coloraciéon roja permanente. Dejar en repo-
so por algunas horas, agregar carbonato de calcio en polvo y destilar
haciendo uso de un balén Kjeldahl y regulando la destilacién de modo
que destilen 50 cm?® de alcohol en 20 minutos. El alcohol destilado se
ensaya tomando 10 cm?® e hirviendo con un cm?® de KOH al 50 %. No
debe tomar coloracién después de 20 minutos. En caso contrario,
agregar mas permanganato de potasio al alcohol y volver a destilar.
Con este alcohol preparar el KOH.

Procedimiento: Sobre la solucién reservada en 3.7.4, anadir 25
cm® de la solucién valoradora de KOH 1,00 N; hervir durante 1 hora
bajo reflujo; enfriar y valorar el exceso de alcali con la solucién acida
valorada (V,). Tratar un blanco de reactivos simultaneamente con la
muestra y valorarlo con la misma solucién acida (V ). Guardar la
solucién si se quiere determinar la materia insaponificable. Calcular
el indice de saponificacién Is y de ésteres Ie.

Ie=(V,- V)N x 56 x 1/pm

Is=1a +1Ie

3.7.6 Prueba Cualitativa Para Aceites Minerales o
materia Insaponificable

En un tubo de ensayo anadir 10 gotas de aceite y 5 cm?® de KOH
alcohdlico, calentar sobre bario de agua hirviendo por algunos minu-
tosy con agitacion frecuente para asegurar que la saponificacién sea
completa. Afiadir 15 cm® de agua, gota a gota, a la solucién caliente de
Jjabon, agitando y observando después de cada adicion. La formacién

de una turbidez indica la pPresencia de aceites minerales o materia
insaponificable.

En e} caso C!e adulteracién con aceites minerales la muestra
presentara, ademads, valores bajos en los indices de yodo y saponifi-
cacion, proporcionales al aceite mineral presente.

Determinacién Cuantitativa de la Materia Insa onificable.
A.O.A.C. 28.038/84, 933.08/90. Adaptado. P

Trasvasar cuantitativamente el liquido reservado en la determi-
naci6n del indice de ésteres, a un embudo de decantacién. Lavar el
erlenmeyer con una porcion de 50 cm? de éter etilico y pasar el éter de
lavado al embudo. Extraer la disolucién y dejar separar las capas.
Separar la capa etérea pasandola a otro embudo de decantacién que
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contenga 20 cm?® de agua. Repetir el procedimiento de extraccion tres
veces reuniendo los extractos etéreos. después reunir los extractos,
agitar cuidadosamente con los primeros 20 cm?® de agua y separar la
capa acuosa.

Repetir el lavado con agua hasta que las aguas de lavado no den
reaccion alcalina a la fenolftaleina. Verter el extracto etéreo en un
erlenmeyer previamente tarado. Evaporar el disolvente y secar a la
estufa a una temperatura no mayor de 80 °C, dejar enfriar y llevar
hasta peso constante.

3.7.7 Prueba de Villavecchia-Fabris (para aceite de
Ajonjoli)

En un tubo verter dos o tres gotas de solucién alcohélica de
furfural, 1 cm? del aceite problema, 1 cm? de HCI concentrado. Agitar
y dejar en reposo para que se separen las capas. Una coloracidn roja
en la capa acuosa, color que aumenta en intensidad con el tiempo, es
prueba positiva de la presencia de aceite de ajonjoli. Detecta hasta un
0.5 % de este aceite en la mezcla.

3.7.8 Prueba de Halphen (para aceite de algodén)

Reactivo de Halphen modificado, se prepara disolviendo 1 gramo
de azufre en 100 cm?® de sulfuro de carbono y agregando 100 cm® d
alcohol amilico. .

Verter en un tubo de ensayo 5 cm? de aceite, 1 gota de piridina
y 3 cm?® de reactivo de Halphen y calentar la mezcla al bafio maria
hirviente durante media hora. (CUIDADO CON LLAMAS CERCA.
INFLAMABLE).

Si la solucidn se tifie de amarillo rosado o rojo es positiva para
aceite de algodon. La prueba detecta hasta 0,5 % de este aceite en una
mezcla.

3.7.9 Ensayo de Kreiss (para rancidez)"

Verter en un tubo de ensayo 1 cm?® de aceite, 10 em?® de HCI
concentrado y agitar fuertemente durante 30 segundos. Anadir luego
1 cm? de una solucién de floroglucinol en éter etilico al 0,1 %.

Agitar nuevamente durante 20 segundos y dejar en reposo. Sila
capa acida toma coloracién rosada o roja, el aceite o grasa estin mas
0 menos rancios.
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3.7.10 Indice de Perdxido A.O.A.C. 28.025/84.
965.33/90

Aparatos:
Pipeta de Mohr de 1 cm?® de capacidad
Erlenmeyer de 250 cm?® con tapa de vidrio

Reactivos:

Solucién de acido acético-cloroformo. Mezclar tres partes en

volumen de acido acético glacial con una parte en volumen de clorofor-
mo,

Solucién de yoduro de potasio. Solucién saturada en agua
recientemente hervida y fria. Disolver 13 gramos de sal en 10

mililitros de agua. La presencia de cristales asegura una satura-
cion completa.

Solucién de Tiosulfato de sodio (Na,S,0,) 0,1 N

Preparacion;

Disolver una cantidad aproximada a 25 g de Na,S,0, 5H,0 en un
litro de agua. Hervir cuidadosamente por 5 minutos, dejar enfriar en el
recipiente tapado y en la oscuridad. Trasvasar a una botella de vidrio
oscuropara alrpacenamlento. lacualdebehaber sido tratada previamente
con mezcla crémica y lavada cuidadosamente con agua destilada.

Solucién indicadora de almidén al 1% en agua.

Suspender 1 g de almid6n R.A. en 5 cm® de agua fria. Aadir con

~agitacion a 100 ml de agua hirviendo y continuar la ebullicién por
unos minutos.

Dejar enfriar. Aniadir dos gotas de cloroformo como preservativo.

Estandarizacion:

Calentar una cantidad aproximada de 1 gramo de K,Cr,0,RA.
por 2 horasa 100 °Cy dejar enfriar en un desecador. Pesar exactamen-
te una cantidad vecina a 0,2 gramos del dicromato seco y pasarlo
cuantitativamente a un erlenmeyer de 250 ml. Anadir 80 cm? de H,O
y 2 gramos deKI. Agitary agregar 20 cm®de HCI 1 N, tapar con un vidrio
de reloj y colocar inmediatamente en la oscuridad por 10 minutos.
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Titular con la solucion de tiosulfato aniadiendo solucion indicadora de
almidén cuando ya se haya consumido casi todo el yodo.

Calcular la normalidad de la solucién de tiosulfato sabiendo que

elyodo liberado del yoduro de potasio es equivalente al dicromato pre-
sente.

P, K,Cr,0, = 294.2/6 = 49.03

g K,Cr,0, x 1000
Normalidad =

cm? Na,S,0, x 49.03

Procedimiento:

Pesar 5 gramos de muestra en una ampolleta. Pasar a un
erlenmeyer de 250 cm?® y aniadir 30 cm?®de la solucion de acido acético
y cloroformo. Agitar para solubilizar la muestra. Agregar 2,5 cm*®de la
solucion saturada de yoduro de potasio, utilizando una pipeta gradua-
da. Dejar en reposo, con agitacion ocasional, por un minuto exactoy
luego anadir 30 cm?® de agua destilada. Titular con el tiosulfato
anadiéndolo gradualmente con agitacion constante y vigorosa. Conti-
nuar la titulacion hasta casi desaparicion del color amarillo. Anadir
mas o menos 0,5 cm?® de indicador de almidén y continuar la titulacién
agitando vigorosamente cerca al punto final. el cual se alcanza cuando
desaparece el color azul.

Si la titulacién gasta menos de 0,5 cm?, repetirla utilizando
solucién de tiosulfato al 0,01 N recién preparada. )

Correr un blanco de reactivos en cada serie de determinaciones.
La titulacién blanco no debe ser mayor de 0,1 cm? de la solucién 0,1
N de tiosulfato.

Calculos:
' (Vm - Vb) N x 1000
Valor peréxido meq/1000 g =

Peso muestra
Vm =cm?® de tiosulfato de sodio gastados en la titulacién de la muestra.
Vb =cm® de tiosulfato de sodio gastados en la titulacién del blanco.

N =Normalidad del tiosulfato de sodio
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3.7.11 Indice de Yodo - Método de Hanus. A.0O.A.C.
28.021/84. 920.158/90. Adaptado

Reactivos:
a) Solucién de Tiosulfato 0,1 N

b) Solucién patrén de IBr. Disolver 13,2 gramos de yodo en un
litro de acido acético glacial (Es necesario pulverizar el yodo y anadirlo
por pequenias porciones al aAcido acético hasta que se disuelva, antes
de afiadir una nueva porcién. La solucién puede calentarse a 30 °C
para facilitar la disolucion del yodo). Aniadir 3 cm® de bromo a la solu-
cién fria. Titular con el tiosulfato en presencia del almidén.

¢) Indicador de almidén al 1%
d) Solucién de Kl al 15 %

Procedimiento:

Pesar en una ampolleta entre 0,1 - 0,2 g si se trata de un aceite
secante; 0,2 - 0,3 g si es semisecante; 0,3 - 0,4 g si es no secantey 0,4
- 0,5¢ si es una grasa sélida, y colocarla en un frasco de yodo o en un
erlenmeyer de 250 ml, con tapa esmerilada. Anadir 10 cm?2de cloro-
formo - para ayudar a disolver la muestra por rotacion. Agregar 25 cm?®
exactos de la solucién valorada de IBr y dejar tapado y en la oscuri-
Qad durante media hora, agitando a intervalos de 5 minutos. Con la
tapa del frasco inclinada, anadir 10 cm® de solucién de KI al 15 %
para recoger todos los vapores de yodo y enjuagar bien con 100 cm?
de agua destilada. Titular con el tiosulfato 0,1 N hasta casi decoloracion
y argac_hr 1 cm?® del indicador de almidén (si se afiade el indicador de
almidon cuando hay mucho yodo, se forman grumos y la titulacion
no es exacta). Continuar la titulacién hasta decoloracién completa.

Realizar una prueba testigo utilizando las mismas cantidades de
solucion de yodo y demas reactivos.

Calcular el indice de yodo
I, =(a-b)Nx(126,9/1000) x (100/pm)
donde:

a= cm® de Na,S,0, para la prueba blanco
b= cm?® de Na,S,0, gastados en la muestra
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Ipeq = 126,9/1000

N= Normalidad de la solucién de tiosulfato

pm= Peso de la muestra en gramos

O sabiendo que:

1 cm?® de solucién 0,1 N de yodo = 0,0127 g de yodo
Método de Wijs. A.O.A.C. 28.023/84. 920.159/90

Soluciéon de Wijs. Disolver 13 gramos de yodo sublimado en un
litro de acido acético glacial. Separar una porcién de 25 cm?3. En el
volumen restante pasar gas cloro, previamente lavado y seco con
H,S0,. hasta que se vea un cambio en la solucién. Entonces anadir la
porcion reservada para neutralizar cualquier exceso de cloro libre.
Guardar en frasco oscuro con tapa de vidrio. Esta soluciéon no es
estable y se deteriora después de un mes.

Otra forma de preparar la solucién de Wijs: Disolver 8 gramos de
tetracloruro de yodo en 200 cm?® de acido acético glacial; aparte
disolver 9 gramos de yodo en 300 cm?® de tetracloruro de carbono.
Mezclar estas dos soluciones y completar a un volumen de 1000 cm?®
con acido acético glacial.

Determinar la relacién 1/Cl como sigue:

Contenido de yodo. Tomar una alicuota de 5 cm? de solucién de
Wijs en un erlenmeyer de 500 ml que contenga 150 cm?® de agua
saturada con cloro y algunas perlas de vidrio. Agitar, calentar hasta
ebullicién y mantener en este estado 10 minutos. Enfriar. Afiadir 30
ml de H,SO, (1+49) y 15 cm?® de solucién de KI al 15 % y titular
inmediatamente con solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N.

Contenido total de haloégeno. Tomar una alicuota de 20 cm®de
la solucidon y pasarla a un erlenmeyer de 500 cm® que contenga 150
cm® de agua recientemente hervida y fria y 15 cm?® de solucién de
KI al 15 %. Titular inmediatamente con solucién de tiosulfato de
sodio 0,1 N.

Calcular la relacion mediante la formula:

2X
1/Cl = _—
(3B - 2X)
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Donde:
X=cm?de solucién de tiosulfato 0, 1 N requeridos para titular el yodo solo.

B =cm?® de la solucién de tiosulfato 0,1 N requeridos para titular
los halégenos totales.

Esta relacion debe ser de 1,10 + 0,1
Determinacion;

En la siguiente Tabla se indica la masa adecuada que debe
tomarse para el analisis, segan el indice que se espera

Valor de Yodo g de muestra

3 10,58 - 8,46
10. 3,17 - 2,6
20 1,69 - 1,27
40 0,79 - 0,63
80 0,40 - 0,32
120 0,26 - 0,21
160 0,20 - 0,16
200 0,16 - 0,13

Pesar la cantidad adecuada de la muestra, fundida y filtrada
previamente si es necesario, en una ampolleta u otro recipiente
adecuado. Sumergir el recipiente con la muestra en un erlenmeyer
con tapa esmerilada de 500 cm? de capacidad, que contenga 20 cm?3
de CCI{. Anadir 25 cm?® de solucién de Wijs utilizando una bureta
o una pipeta aforada en cuyo caso hay que dejarla drenar un tiempo

definido. Tapar, agitar y dejar en reposo y en la oscuridad durante
30 minutos a temperatura ambiente.

Para aceites con indice de yodo superior a 150 se debe prolongar
el tiempo de reposo a 1 hora

. Afiadir 20 cm?® de solucién de KI al 15 % y 100 cm?® de agua
recientemente hervida y fria. Titular con la solucién de tiosulfato en
la forma usual. Hacia el final de 1a reaccién, taparel recipiente y agitar
vigorosamente de tal manera que cualquier cantidad de yodo que aun
permanezca en la solucién de CCl, tenga contacto con la solucién de KI.
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Efectuar una determinacion blanco, siguiendo el mismo proce-

dimiento y utilizando la misma pipeta o bureta para la adicién de la_

solucién de Wijs.

Calcular el indice de yodo en la forma usual.

3.7.12 Indice de Reichert-Meissl. A.0.A.C. 28.039/
84. 925.41/90. Adaptado

Reactivos:

a) Soda-glicerol, anadir 20 cm?® de una solucién de NaOH al 50
% a 180 cm?® de glicerol grado U.S.P.

b) Acido sulfuirico diluido. Anadir 200 ecm? de acido (densidad
1,84) a 700 cm?® de agua destilada. Completar a un litro con agua.

c) Fenolftaleina al 1 % en etanol

d) NaOH 0,1 N acuosa

Procedimiento: pesar exactamente 2,5 g de muestra en un balén
de destilacion de 300 cm?. Anadir 20 cm? de la solucién soda-glicerol
y calentar hasta saponificacién completa o sea hasta que la solucién
quede completamente clara. Figura 3.2

Figura 3.2, Equipo para la
determinacién del indice de
Reichert - Meissl
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Agitar suavemente el balon si se presenta espuma. Anadir 135
cm?® de agua destilada recientemente hervida y fria, gota a gota al
principio, para evitar la formacién de espuma. Afiadir 6 cm®de H,SO,
diluido y piedra pémez. Conectar el balén al aparato de destilacion y
destilar regulando la temperatura para recoger 110 cm?3 de destilado
en 30 minutos. El destilado debe recogerse a una temperatura no
mayor de 20 °C.

Cuando se hayan recibido 110 cm?, reemplazar el recipiente
recolector por una probeta de 25 cm? y retirar la llama. Mezclar
suavemente el destilado y sumergirlo en agua a 15 °C durante 15
minutos. Filtrar los 110 cm? de destilado sobre papel seco. Titular 100
cm® con NaOH 0,1 N en presencia de fenolftaleina hasta que la
coloraciénrosada permanezca 2 a 3 minutos. Reservar el papel de filtro
con su contenido para el Indice de Polenske. Calcular el indice de
Reichert -Meissl.

3.7.13 Indice de Polenske. A.0.A.C. 28.039/84.
925.41/90. Adaptado

Procedimiento:

Remover los acidos solubles remanentes sobre el papel de filtro
lavando con tres porciones de 15 cm? de agua, pasandolos previamen-
te por el condensador y la probeta. Disolver los acidos insolubles pa-
sando tres porciones de 15 c¢cm?® de alcohol neutro a través del
oonde_nsador. la probeta y el papel de filtro. Titular los lavados
alcohélicos combinadoes, con NaOH 0,1 N usando fenolftaleina como

indicador. Repetir el procedimiento sobre la prueba en blanco. Calcu-
lar el Indice de Polenske.

3.7.14 Titulo (punto de solidificacién de acidos
grasos). A.0.A.C. 28.015/84. 942.18/90. Adaptado

Reactivos:

_ a) Solucién glicerol-KOH. Disolver 25 gramos de KOH en 125
gramos de glicerol. ’

b) H,SO, diluido. Mezclar 16 cm3 de H,S0O, concentrado con 70
cm?® de agua.

Procedimiento: Calentar 55 gramos de la mezcla glicerol-KOH a
150 °C en un vaso de 400 cm?®y anadir 25 cm® del aceite o grasa fun-
dida. calentary agitar durante 15 minutos para asegurar una saponifi-
cacién completa, es decir, cuando se obtiene una solucién
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completamente homogénea. Enfriar ligeramente y afiadir 200 cm?® de
agua; cuando se solubilice completamente el jabon, anadir con
agitacion 25 em?® de acido sulfarico diluido.

Calentar la soluciéon con agitacion frecuente y afiadiendo agua
sies necesario, hasta que la capa de acidos grasos esté completamente
fundida y clara. Sifonear la capa acuosa acida. Anadir agua a los
acidos grasos, hervir 2-3 minutos y nuevamente sifonear la capa
acuosa. Repetir los lavados hasta que el agua salga neutra al naranja
de metilo. Remover los acidos grasos en tal forma que no incluyanagua
y filtrarlos mientras estan fundidos, a través de papel de filtro rapido.
Calentar a 130 °C sobre placa caliente o en la estufa, para remover
cualquier traza de agua y verterlos en el tubo de ensayo.

Colocar el tubo, el termémetro y el agitador en la forma que
indica la Figura. Agitar verticalmente a la velocidad de 100 movimientos
completos (arriba-abajo) por minuto, suspendiendo la agitacién cuando
la temperatura esté a 10 °C por encima del punto de solidificacién. Agitar
nuevamente hasta que la temperatura permanezca constante 30 segun-
dos o sufra un aumento en un intervalo menor de 30 segundos. Descon-
tinuar la agitacion inmediatamente y observar el aumento en la
temperatura. El titulo es la mas alta temperatura alcanzada en este
instante.

Termometro poro ktuvlo

—

+—— Agitador
Nivel del ’ .
agua kil S
l \ B Tapas de
Botella dg ¢
boca ancha R LAY S
P S
Muestro
N Tubo de
Vaso de U snsare
2 livos —
Ganallas de
plomo.
= 5w L Figura 3.3.
Aparato para

determinar el Titulo
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3.7.15 Prueba de Elaidina

Procedimiento: Pesar 10 gramos de aceite, agregar 5 cm?® de
HNO, (densidad 1,40). Agitar por 2 minutos. agregar 1 gramo de mer-
curio metalico y disolver agitando, a una temperatura no menor de 25
°C, dejar en reposo media hora.

Con el aceite de oliva se obtiene una masa soélida blanca o
amarillenta. Los aceites de algodén y ajonjoli y otros semisecantes,
dan una masa semisélida o pastosa coloreada. Los aceites secantes
dan un liquido entre anaranjado y pardo.

Otros Analisis

Las determinaciones fisicas y quimicas suelen ser comple-
ment:a\das con el analisis sensorial, el cual permite determinar facil y
economicamente el estado de los materiales alimenticios. . Este no es
eltemadela presente obra peroquien esté interesado se le recomienda
la publicacion Evaluacién Sensorial en el Control de Calidad de
Alimentos Procesados, de Mahecha, G. (1985).
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CAPITULO 1V

AGUA POTABLE
4.1 INTRODUCCION

E160 % del organismo humano esta constituido por agua, la cual
llena las células y sirve de vehiculo activo a todos los fluidos que lo
animan, constituyéndose en sustancia indispensable para la vida. El
contenido acuoso del cuerpo tiende a disminuir en proporcién a dos
litros por dia en un individuo adulto, por funciones tales comola orina
y el sudor, produciéndose a veces un déficit considerable; de ahi la
gran importancia que tiene su ingestion en la nutricién humana.

Elagua se puede ingerir sola, como constituyente de numerosos
alimentos en estado natural o cocidos, o en forma de bebida. Otra parte
se forma dentro del organismo por la combustién de las grasas, los
carbohidratos y la proteinas.

Las bebidas hidricas comprenden las aguas potables y algunas
aguas minerales, que son bebidas naturales y que suministran al
organismo las sales que contienen, ademas, las que se preparan con
el zumo de algunas frutas, agua y azacar, como las limonadas, las
naranjadas, etc, que son de consumo inmediato porque se alteran
facilmente y otras como los llamados Néctares, que se preparan a
partir de jugos naturales y cuyo proceso de fabricacién y envase
permite su conservacion por algan tiempo.

Las artificiales, que pueden ser simples, preparadas tinicamente
con agua y anhidrido carbénico, o compuestas, que contienen aztcar
como elemento energético, esencias, colorantes, anhidrido carbénico
y a veces sustancias estimulédntes, son las llamadas con el nombre
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geneérico de Gaseosas entre nosotros y que llevan nombres de fantasia.
Podemos referirnos también a aquellas que se preparan para mez-
clarlas con las bebidas destiladas, como las mismas gaseosas simples
o compuestas, o las que contienen principios amargos como el agua
de quina y muchas mas.

Ademas en la industria de alimentos, el agua se utiliza para
diversos fines, como materia prima o como vehiculo para operaciones
tales como produccién de vapor, transporte, lavado, selecciéon y pelado
de productos.

) Es ademas elemento indispensable como fluido de intercambio
térmico en procesos de calentamiento y enfriamiento, condensacién

devapores, asi como para limpieza de locales, maquinaria y proteccién
contra el fuego.

Cada aplicacion exige una calidad de agua pero en general en la
industria de alimentos, toda el agua que se emplea deberia cumplir los
reqisitos prescritos para el agua potable.

4.2 DEFINICION

de 19?:; l\(/jlinisterio de Salud Publica, en el Decreto 2105 del 26 de Julio

ot . t_afine elagua potable como “aquella que por reunirrequisitos

l':s €OS, quimicos y bacteriolégicos al ser consumida por la poblacién
umana no produce efectos adversos a su salud”.

tes rc[;)(l: adgua. im:lispensable para el organismo, puede tener diferen-
ciasp o : encias: Agua de lluvia que lleva disueltas aquellas sustan-
carb%nic ncuentraalatravesar las capas atmosféricas (oxigeno, anhidrido
o ;). amoniaco, acidos nitrico y nitroso, etc) y que en las ciudades
Z tagsi ugares donde existen fabricas se va contaminando con otras
nl;; o C at; 3:1 mlicroprganismos que en muchos casos pueden ser patoge-
oS al?i%l:a €losrios, cuya bondad depende de su composicién quimica;
Eboedd i Cuya pureza depende, ademas, de la mayor o Imenor permea-
ad ce ‘as paredes del pozo, que permita o no su contaminacién con
(ail_géxads negras; las de pozos artesianos que se encuentran a una profun-
léad mas o menos grande y finalmente las aguas de fuentes que son las
mas aptas para la alimentacién del hombre,

Para saber en forma segura si un agua cumple con los requisitos
de potabilidad, lo mas aconsejable seria.guna vez Efectuado el a:lnélisis.
proceder a efectuar un estudio del lugarde procedencia, estableciendo
las condic?ones‘ geologicas e hidrolégicas y observar si hay posibilidad
de contaminacién bacterioldgica por aguas negras. Como en la mayoria
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de los casos no es posible para el analista efectuar estas observacio-
nes, debe atenerse a los resultados analiticos y hacer la interpretaciéon
correspondiente basandose en los limites de tolerancia que se han
establecido para las sustancias disueltas contenidas en el agua; hay
que hacer la observacion de que estos limites son relativos, ya que
pueden variar de acuerdo con la naturaleza del suelo y €l hecho de
sobrepasar dichos limites en algunos casos, no puede atribuirse a que
el agua sea impotable; asi por ejemplo. si el agua en examen atraviesa
un terreno rico en sulfatos o un terreno turboso, estara turbia y no
podria atribuirse este problema a la presencia de productos de
descomposiciéon de sustancias animales.

4.2.1 Requisitos de Calidad

Segun el mencionado Decreto, en Colombia el agua potable debe
cumplir requisitos fisicos, quimicos y bacteriolégicos; consignaremos
a continuacion los valores admitidos para estas variables.

4.2.1.1 Caracteristicas Fisicas

La Tabla 4.1 resume las principales caracteristicas fisicas que
debe presentar un agua potable.

4.2.1.1.1 pH o Reaccion Acida o Alcalina

El agua potable debe ser neutra o ligeramente alcalina. El valor
de pH debera estar comprendido entre 6,5y 9 y el valor deseable debe
estar entre 7 y 8,5 (decreto 2105). La determinacion se efectia
normalmente utilizando un potenciémetro o peachimetro debidamen-
te estandarizado. La reaccion alcalina puede deberse ala presencia de

carbonatos y bicarbonatos alcalinos y alalinotérreos.

TABLA 4.1 CARACTERISTICAS FISICAS DEL AGUA POTABLE

Caracteristica Expresadaen = Valor Valor
admisible deseable
pH 6.5-9,0 7,0-8,5

Color verdadero Unidades pla-
tino-cobalto

(UPC) 15 5
Olor y Sabor ) inobjetable inobjetable
Turbiedad Unidades 5 1
nefelomeétricas
Solidos totales mg/dm? 500 200
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4.2.1.1.2 Color

El color del agua puede provenir de la presencia natural de iones
metalicos como hierro y manganeso, material humico o turboso,
plancton, algas y residuos industriales. En general, el tratamiento al
que se somete el agua natural para adecuarla como potable incluye
procesos que remueven el color.

Se llama “color” propiamente dicho al color verdadero del agua
a la cual se le ha removido la turbiedad y “color aparente” al que
incluye el producido tanto por las materias en suspensién como el de
las disueltas; este uiltimo se determina en la muestra original sin
someterla a filtracién ni a centrifugacion.

El color se determina por comparacién visual de la muestra con
soluciones coloreadas de concentraciéon conocida de ion cloroplatinato.
Algunas veces se encuentran muestras contaminadas por ciertos
residuos industriales que producen colores diferentes en tonalidad o
matiz y que no pueden determinarse por este método. Sin embargo
dichas aguas no son generalmente potables. La unidad para pota-
bilidad es el color producido por 1 mg/dm?de platino en forma de ién
cloroplatinato (K,PtCly). El méximo valor admisible es de 15 UPCy el
deseable de 5 UPC segun el decreto 1983.

Se recomienda preparar la muestra removiendo la turbiedad por
cent;‘ifugacion pues la filtracién puede adsorber color y los datos
resultan falseados. Como el color del agua esta directamente relacio-

nado con su pH, es importante especificar a qué valor de esta variable
se encuentra la muestra,

4.2.1.1.3 Olor y Sabor

Los gases disueltos en el agua suelen comunicarle olores que
pueden percibirse tanto en frio como en caliente. Estos olores no
dgbep suscitar rephazo al consumidor porque lerecuerden sustancias
putridas o aromaticas de cualquier clase. Es decir, no debe producir
ninguna ongclon. El Standard Methods propone una prueba que
denomina “ntmerode umbral de olor” en la cual se diluye una muestra
con cantidades ‘medldas de agua sin olor, hasta que se alcance la
ultima percepci6n utilizando el sentido del olfato como instrumento
de medida. Es un método sensorial basado en un método de limites.

) Elolor y el sabor del agua se deben a los gases y sustancias aro-
maticasy salinas que pudiera haber disuelto en su historia inmediata.
En general el aire disuelto no le confiere olor, pero si le da una
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sensacion de sabor fresco. Algunos autores dicen que las aguas tienen
mal sabor. cuando llegan a pasar las sales disueltas los siguientes
limites por dm3: Cloruro de sodio 300-400 mg; sulfato de calcio 500 a
600 mg; sulfato de manganeso 500 mg a 1 g: cloruro de magnesio 60
a 100 mg; mezcla de sales 300 a 400 mg. :

4.2.1.1.4 Gases Disueltos

La presencia de CO, tiene mucha importancia en las aguas
naturales. Las muy ricas (aguas aciduladas) se utilizan por su sabor
picante, agradable. El CO, se halla disuelto en el agua en tres formas:
Como acido carbénico combinado y como acido carbénico libre que es
elque se encuentra sin saturar; de este uiltimo, masde un 99 %se halla
en estado de CO, y menos del 1 % en forma de acido. A su vez, el acido
carbénico agresivo presente en aguas blandas, les comunica una
notable accion disolvente; ataca muchos metales (Fe, Sn, Pb, Cu, etc.)
y las obras de cemento o cal; favorece ademas el desarrollo de algas
ferruginosas, las cuales obstruyen las tuberias.

El oxigeno se encuentra disuelto en las aguas superficiales
hasta saturacién. En las profundas puede faltar por procesos de
reduccién, por ejemplo cuando hay sales ferrosas. La presencia de
oxigeno tiene gran importancia en las aguas agresivas, pues junto al
anhidrido carbénico aumenta su poder de corrosién para algunos
metales. Por otra parte es indispensable para la vida de los peces.

4.2.1.1.5 Turbiedad

La turbiedad se debe a la presencia de sustancias organicas e
inorganicas como acidos humicos, plancton y arcilla que por su
tamario coloidal permanecen suspendidas en el agua.

También la presencia de sustancias emulsionadas como resi-
duos de pesticidas, detergentes y lipidos pueden contribuir a la
turbiedad de la muestra. La turbiedad se determina generalmente por
el método nefelométrico

El método nefelométrico se basa el la comparacién de la luz
dispersada por la muestra bajo condiciones definidas con la luz dis-
persada por una suspensioén conocida de referencia, bajo las mismas
condlgiones. A mayor intensidad de luz dispersada es mayor la tur-
biedad.

Se usa como patrén de referencia un polimero de formacina, el
cual es facil de preparar y mas reproducible que los antiguos patrones
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de arcilla. La determinaciéon de turbiedad se aplica a cualquier
muestra de agua libre de residuos gruesos que puedan sedimentarse
rapidamente. La presencia de suciedad en el material, burbujas de aire
y vibraciones pueden producir falsos resultados. Si el agua presenta
algan “color verdadero” debido a sustancias disueltas disminuira el
valor de la turbiedad. En el caso de aguas tratadas practicamente no
existe esta interferencia.

Los sélidos disueltos mas los s6lidos en suspensién contribuyen
a la concentracion total de sélidos cuyo contenido, como lo prescribe
el Decreto correspondiente, no debe exceder de 500 mg/dm3.

4.2.1.1.7 Soélidos Totales o Residuo Seco a 100-105 °C

Corresponde a la totalidad de sustancias disueltas contenidas

en el agua. Para el agua potable su valor no debe exceder los 500 mg/
dm? (decreto 2105/83).

4.2.1.1.8 Residuo Calcinado al Rojo Oscuro

Es el residuo inorganico que queda después de calcinar el
residuo seco. Las pérdidas corresponden a la materia organica y

evientualmente a otras sustancias que se volatilizan por la accién del
calor.

4.2.1.1.9 Materia Organica Disuelta

La materia organica que contiene las aguas se encuentran
generalmente en minima cantidad y por la imposibilidad de identifi-
carl?.s y valorarlas aisladamente o en conjunto, se acordd expresarlas
en términos de la cantidad de oxigeno correspondiente al permanga-
nato de potasio que necesitan para su oxidacién en determinadas
condiciones. Otros investigadores propusieron expresar los resulta-
dos en “Materia organica’, multiplicando el volumen de permanganato
consumido en la oxidacion de la misma, por un factor convencional.
Posteriormente se acordo expresar los resultados en miligramos de
permanganato de potasio. En la literatura moderna vuelve a aparecer
la materia organica expresada en oxigeno consumido, lo cual repre-
senta la demanda quimica de oxigeno (DQO) de un agua en determi-
nada:s condiciones. La presencia de nitritos, hierro y sulfuro de
hidrégeno, aumenta considerablemente esta cifra y es, por consi-
gulente, causa de error. Las aguas de terrenos turbosos contienen
cantidades relativamente altas de materia organica, debido a la

presenciade acido humico; en este tipo de aguas el limite de tolerancia
es, por lo tanto, mas amplio.
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4.2.1.2 Normas de Calidad Quimica

En la Tabla 4.2 se consignan los valores maximos de concen-
traciéon en mg/dm? de aniones y cationes que se consideran seguros
para la salud humana. Contenidos mayores de estas sustancias
pueden causar efectos adversos directa o indirectamente, por lo cual
es necesario hacer los tratamientos correspondientes para eliminar o,
por lo menos disminuir su concentracion.

TABLA 4.2 CONCENTRACIONES MAXIMAS PERMITIDAS DE
ANIONES, CATIONESY OTRAS SUSTANCIASENELAGUA

POTABLE
Expresado
como mg/dm? 2

Arsénico As 0,05
Bario Ba 1,0
Cadmio Cd 0,005
Cinc Zn 10,0
Cobre Cu 1,0
Cromo Cr* 0,05
Hierro total Fe 0,3
Magnesio Mg o CaCO, 36
Manganeso Mn 0.1
Mercurio Hg 0,001
Plata Ag 0.05
Plomo Pb 0,05
Selenio Se 0,01
Cianuros CN- 0.1
Cloruros Cl 250
Cloro residual libre Cl 0,1-1,0
Fenoles Fenol 0,001
Nitritos NO, 0.1
Nitratos NO, 45
Tensoactivos Sustancias activas al

azul de metileno. 0,5

ABS, ALS.
Grasas y aceites Sustancias solubles

en n-hexano no detectables
Plaguicidas no detectables
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La Tabla 4.3 resume los criterios de calidad quimica fijados por
el Ministerio de Salud en el decreto que se ha venido mencionando

TABLA 4.3 CRITERIOS DE CALIDAD QUIMICA PARAAGUA POTABLE

Caracteristica Expresado como Valor admisible
mg/dm?3

Cloruros CI 250

Dureza total CaCo, 30 - 150

Hierro total Fe 0.3

Magnesio Mg o CaCO, 36

Manganeso Mn 0.1

Sulfatos SO, 250

Cinc Zn 10

Cloro residual Cl 0.1-1,0

En general se dispone que en todo sistema de suministrode agua
deberan practicarse como minimo los siguientes analisis fisicoquimi-
cos: pH, color, turbiedad, alcalinidad, cloruros, sulfatos, hierro total,
dureza total y residuos del desinfectante utilizado.

_ A continuacién se habla en detalle sobre algunos de estos
parametros.

4.2.1.2.1 Conductancia Especifica

Esta determinacién proporciona una medida de la capacidad
que tiene el agua de conducir una corriente eléctrica. propiedad que
esta dirtectamente relacionada con el contenido de sustancias ionizadas
E: isaet?n?asl:‘z‘;‘:ia ltemperatura dada. Esta propiedad se ve afectada por
o Taera Lo ¢las sustancias’disueltas. su concentracion relativa y

Ica. La unidad estandar de la conductancia especifica es

el micromhos/cm a 25°¢ Y su medid
a implica el uso de dos celdas de
1 cm? separadas POr una distancia de 1 gm.

En general son bueng
de los acidos y bases inorg
mente como electrolitos fy,
decir pobres conductores,
por ejemplo el acido aceétj

S conductores de la electricidad la mayoria
anicos y sus sales, consideradas general-
eértes, en cambio son electrolitos débiles, es
los compuestos de caracter organico como
Co y sus sales.

El agua recién destilada
hos/cm, valor que se increme
sorciéon de CO, o de amoniaco

presenta valores entre 0,5 y 2 microm-
nta durante el almacenamiento por ab-
atmosférico. Esta determinacién es muy
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atil para controlar la pureza de un aguay en el caso especificodel agua
potable da una idea de la cantidad de sustancias disueltas, orientando
sobre el volumen que se debe tomar como parte alicuota en las dife-
rentes determinaciones de los analisis. Como control se pueden
establecer factores de correlacion entre la medida de la conductancia
especifica y la concentracion y naturaleza de las especies i6nicas
presentes en una fuente dada a 25 °C.

4.2.1.2.2 Iones en Solucién

Los metales pesados como el plomo, el mercurio. el cobre, co-
existen dentro de un ciclo natural en el medio ambiente pasando de
la roca al suelo y de este a los organismos vivientes que los conducen
al agua donde sedimentan y regresan a las rocas para completar el
ciclo. En el agua natural se encuentran estos elementos en muy
pequenas concentraciones. Con la era industrial el hombre ha ampli-
ficado la concentracion de estos metales en el medio ambiente y aun
cuando siguiendo el ciclo propuesto estas sustancias regresaran a la
roca, se necesitaran muchos anos para que esto suceda y entre tanto
el hombre sufrira sus consecuencias, pues la mayoria de los metales
son téxicos auin en pequenas cantidades.

4.2.1.2.2.1 Mercurio y Plomo

Los compuestos de mercurio y plomo son mucho mas téxicos
que los compuestos de hierro, variando la toxicidad segun la forma
quimica presente. Por ejemplo la presencia de un kilo de mercurio
metalico en la atmésfera no es tan téxica como unos pocos miligramos
de cloruro de metil mercurio, los cuales pueden causar la muerte. El
mercurio en todas sus formas quimicas es téxico si es absorbido por
el organismo, pues el organismo tiene una fuerte inclinacién a
metabolizarlo formando dimetil mercurio (CH,-Hg-CH,) y metil mercu-
rio (CH,-Hg"). Esta sustancia se va acumulando en el cuerpo, pasa a
través de la barrera protectora del cerebro afectandolo, produciendo
desordenes neurolégicos. También puede atravesar la barrera
placentaria afectando los fetos en tal forma que naceran nifios
deformes. La determinacion por el método de absorcion atémica esta
descrita en detalle en la Norma ICONTEC No. 1459.

Elenvenenamiento con plomo se conoce desde hace varios siglos
y a pesar de esto se sigue usando este metal para numerosas
aplicaciones en nuestra vida diaria. Hasta hace muy poco tiempo los
tubos de conduccion de agua y algunas griferias eran de plomo. Atun
hoy se conocen ollas, manijas, vasos de cristal,cubiertos, pinturas y
pesticidas con base en el plomo. ‘
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Los sintomas de un ligero envenenamiento son anemia acompana-
da de malestar muscular, fatiga, inestabilidad y dolor de cabeza. La
presencia del plomo en el organismo es acumulativa y peligrosa a la larga.

La historia de la toxicidad de otros metales como bario, cadmio.
cinc y cromo es semejante a la de mercurio y plomo; por esa razén es
necesario controlar los niveles presentes en el agua potable, vehiculo
directo de ingestién por el organismo humano. La ingestion prolonga-
da de plomo, mercurio, cadmio, asi como de arsénico, selenio, teluro
y fésforo, pueden producir serias alteraciones en el higado.

4.2.1.2.2.2 Hierro y Manganeso

El hierro se encuentra normalmente en el agua en forma de
carbonato ferroso; en presencia del aire se oxiday precipita, de tal manera
que en aguas suficientemente aireadas puede llegar a desaparecer de
estas:. en cambio, en las poco aireadas les comunica un sabor metalico
especial. Cantidades mayores de 0,2 mg/dm® de agua favorecen el
desarrollodealgasllamadas ferruginosas que puedenobturarlas conduc-
clones. El hierro es inconveniente en aguas que se utilizan en diversas
industrias comolalechera, cuyos productos (Qqueso, mantequilla) adquie-
ren sabor metélico y se producen manchas en los mismos.

. El manganeso se encuentra también en aguas potables, casi
siempre unido al hierro y lo mismo que este, favorece el desarrollo de

l?ll.:)gsfjljsmanganosas que producen los mismos efectos que las ferrugi-

4.2.1.2.2.3 Cromo Hexavalente

Det‘>ido a que el i6n Cr*® se considera de alto potencial

carcinogénico, es muy importante controlar su presencia en el agua
potable. La concentracién debe ser lo mas baja posible.

El cromo presente en el agua potable proviene segurament
contaminacion industrial ya que su 'Eso estapmuy extengido en agixgg
de enfriamiento para control de corrosion y ademas se usa amplia-
mente en NuUmerosos procesos industriales como el de curticiéon. La
norma ICOI\{TEC No. 1162 describe un método colorimétrico utilizan-
do la reaccion de este i6n con la s-difenilcarbazida.

4.2.1.2.2.4 Otros Metales

Otros metales tales como el cobre, el hierro, el manganeso y el
cinc pueden determinarse segun el Standard Methods (1985) por
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espectroscopia de absorcidén atémica, en concentraciones iguales y
aun menores que las que exigen las normas para el agua potable. En
este caso la muestra puede llevarse directamente al equipo sin
tratamiento previo. El cromo, el manganesoy la plata pueden determi-
narse en forma similar aun cuando la exactitud y precisiéon del método
no es tan bueno. El plomo y el cadmio no se determinan comun-
mente por este método; para su determinacion se prefieren méto-
dos colorimétricos por formacion de complejos; sin embargo algunos
autores usan este mismo procedimiento como preparacién de
muestra y efectuan la lectura final en el equipo de absorciéon
atomica.

Para determinar aluminio, bario y berilio por absorcion atémica,
es necesario utilizar la llama mas caliente, producida por la combus-
tion de 6xido nitroso - acetileno, en este caso el bario se puede
determinar en el agua directamente y los otros dos requieren previo
tratamiento a la lectura.

4.2.1.2.2.5 Arsénico y Selenio

El selenio tiene efectos toxicos, comparables a los del arsénico,
para el hombre y para los animales, dando sintomas semejantes.
También se sospecha que este elemento puede ser causante de caries
dental y algunos autores lo catalogan como carcinogénico. Su presen-
cia en el agua generalmente se atribuye a que la fuente pasa por
terrenos ricos en compuestos seleniosos o por contaminacion indus-
trial. Su determinacién colorimétrica esta descrita en detalle en la
misma norma ICONTEC 1460.

El arsénico puede producir envenenamiento por ingestién de
cantidades del orden de 100 mgy sus efectos té6xicos pueden aparecer
por acumulacion en el organismo de niveles aiin mas bajos; general-
mente este elemento o sus iones aparecen en el agua por disolucién
mineral, contaminacién industrial o por aplicacién de insecticidas en
regiones cercanas a la fuente de agua. En la actualidad se estan
estudiando los posibles efectos carcinogénicos del arsénico.

Se usa para su determinacion el método clasico de Gutzeit en el
cual el arsénico se mineraliza y reduce a arsina AsH, por la accién del
hidrégeno naciente. La arsina reacciona con bromuro mercurico para
dar una mancha amarilla la cual se registra en una columna de papel
sensibilizado. La longitud de la columna es proporcional a la concen-
tracion de arsénico en la columna. Se puede detectar hasta 1 g de
arsénico. El antimonio interfiere si esta en concentraciones superio-
res a 0,10 mg, pues forman una mancha similar.
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4.2.1.2.2.6 Fosfatos

En el proceso de acondicionamiento del agua para uso domés-
tico oindustrial, se afiaden frecuentemente orto o polifosfatos; en este
caso la determinacién de fosforo se usa como procedimiento de
control. Sin embargo, no es practica comun la determinacion de
fosfatos en agua potable. Cuando se encuentran en altas concentra-
ciones puede atribuirse la presencia a contaminaciéon por residuos
industriales.

4.2.1.2.2.7 Sulfatos

La presencia de sulfatos puede deberse a terrenos cargados de
yeso; estas aguas, llamadas selenitosas, tienen el inconveniente de
producir incrustaciones en las tuberias. Los sulfatos pueden provenir
también de la oxidacién de los sulfuros naturales. Un agua con
cantidades altas de sulfatos alcalinos o de magnesio, tiene sabor
amargo y efecto purgante.

4.2.1.2.2.8 Nitritos, Nitratos, Amoniaco

. La presencia de nitrogeno combinado en las aguas potables,
indica una posible contaminacién por sustancias organicas en des-
composicion. Por desdoblamiento, las sustancias organicas animales
y vegetales presentes, se mineralizan lentamente, pasando el nitroge-
no a combinaciones amoniacales que por oxidacién se transforman en
nitritos y luego en nitratos. En algunos casos los nitratos provienen
del terreno y esto, unido a su mayor grado de oxidacién permite que
se tolere su presencia dentro de determinados limites. Sinenbargo en
mayor concentracién contribuye a la enfermedad conocida como
metahemoglobinemia en los nifios. Por eso en agua potable no debe

haber concentraciones superioresa 10 mgdm-?denitratos expresados
como N. (SM 416/85)

4.2.1.2.2.9 Cianuros

Se consideran en este grupo el HCN y todos los cianuros
alcalinos y n_letalicos que pudieran estar presentes en el agua por
contaminacién. Estos pueden estar en forma de simples cianuros o
formando complejos de gran variedad de formulas con el hierro,
cadmio, cobre, niquel, plata, cinc y otros metales.

Segtm la especie presente los cianuros muestran distinta acti-
vidad qulmif:a., lo que da comoresultado que sudescomposicion puede
serlentaorapida. En general el ién cianuro es muy téxicoy en solucién
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acida se convierte en HCN, aun mas toxico, por lo que las muestras
deben manipularse en cabinas extractoras y con las maximas precau-
ciones.

La presencia de ion cianuro en el agua tiene efectos biolégicos,
causando la muerte a los pescadores e inhibiendo el crecimiento de
microorganismos responsables de la auto purificacién del agua. Su
determinacion esta descrita en detalleenlanormalCONTEC No. 1312.

4.2.1.2.2.10 Cloruros

La cantidad de cloro que contiene un agua es de mucha impor-
tancia, ya que cantidades menores de 30 mg por dm?, expresados en
cloruro de sodio, hacen que tenga un sabor insipido y cantidades
mayores de 200 mg no permiten que calme la sed. Ademas, cantidades
altas generalmente son un indicio de contaminacion.

4.2.1.2.2.11 Cloro Residual

El tratamiento del agua natural para suministrarla como agua
potable, incluye el proceso de cloraciéon que cumple el objetivo de
destruir microorganismos. Sin embargo, el cloro puede reaccionar con
amoniaco. o con otras sustancias como sulfuros, iones de hierro y
manganeso o proteinas disueltas en el agua.

Con algunas sustancias puede producir mal sabor, como en el
caso de los fenoles y en otros casos puede comunicar frescura,
mejorando la calidad del agua.

El cloro en el agua puede presentarse en forma de cloro libre
como acido hipocloroso (HOCI), como i6n hipoclorito (OCl) o como
cloro combinado, por ejemplo en forma de cloraminas u otros deriva-
dos. Estas dos formas coexisten generalmente en el agua.

El método propuesto por Palin determina el cloro libre y combi-
nado en agua usando el indicador de dietil p-fenilén diamina DPD. En
ausencia del ién yoduro el cloro libre reacciona instantineamente con
el indicador para producir coloracion roja que se destruye cuantitati-
vamente por efecto del sulfato ferroso aménico. Subsiguiente adiciéon
de yoduro actiia como catalizador para que la monocloro amina
produzca color. La adicion de un exceso de yoduro produce una
respuesta rapida de la dicloroamina y si existe tricloroamina parte se
incluye como dicloroaminay parte como cloro libre. La quinta parte de
la concentracion total de dioxido de cloro aparce también como cloro
libre. .




182 Analisis de Alimentos

Cuando no se requiere una completa diferenciacién de las
especies de cloro el procedimiento puede simplificarse para dar
solamente el cloro libre total y combinado.

4.2.1.2.3 Aceites y Grasas

Estas sustancias pueden estar presentes emulsificadas en el
aguay pueden provenir de residuos industriales, de descomposicion
de plancton u otras formas de microorganismos de vida acuatica. La
mayoria de estas sustancias son insolubles en agua pero si se
encuentran emulsionadas se debe a la accién de detergentes o alcalis.
Se determinan usando la propiedad que tienen de ser adsorbidas por
tierra diatomacea de la cual se extraen solubilizandolas en n-hexano
o éter de petroéleo.

4.2.1.2.4 Fenoles

En el agua pueden encontrase estos compuestos, provenientes
de cqntaminaci()n por desechos de refinerias de petréleo, plantas de
coqulggciﬁn y algunas otras industrias quimicas. Por pruebas de
catacion de olor y sabor se pueden detectar hasta concentraciones de
100 a 10 g/dm?. Inclusive hasta concentraciones tan pequenas como
1 g{ dm? pueden producir sabor desagradable en aguas que no han
tenido buen tratamiento de cloracién. Para remover el sabor de estos
compuestos es necesario someterel aguaa procesos de supercloracion,
0zonacion y adsorcién por carbén activado.

estar L?ecsomtposicién porcentual de los diferentes fenoles que pueden
esta pl €ntes en una muestra de agua, es impredecible y por esta

azon el patrén de referencia no es una mezcla sino el fenol (C,H,OH)
como tal y el resultado se da en términos de este compuesto.

4.2.1.2.5 Sustancias Activas al Azul de Metileno

El uso tan extendido de detergentes domésticos elaborados con
tagentest.tensoac‘tivos como el sulfonato de alquil bencil y otros
€nsoactivos anidnicos, ha llegado a contaminar las fuentes de agua
que luego se tratan para uso humanoy por esto es necesario detectar
su presencia. Para ello se aprovecha la formacién de una sal coloreada
de azul, cuando estos. compuestos reaccionan con el azul de metileno
Yy por eso esEa determinacién se denomina “sustancias activas al azul
de metileno”. La sal es soluble en cloroformo y la intensidad del color
es propot:cional a la.copcentracién. lo que ha permitido el desarrollo
de un método colorimétrico para sy cuantificaciéon, aplicable en el
intervalo de 0,025 a 100 mg/dm? de sustancia activa.
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El método tiene interferencias de orden organico e inorganico.
Entre los organicos se pueden citar los sulfatos organicos, fosfatos y
fenoles, sulfonatos y carboxilatos que forman complejos con el azul de
metileno y los principales interferentes inorganicos son aquellos que
pueden formar pares idnicos con el indicador como son los cianatos,
tiocianatos, cloruros y nitratos. También algunas aminas y otras
sustancias organicas compiten en la reaccién con el azul de metileno,
causando resultados bajos. Sin embargo los errores por aumento son
mas comunes que por defecto, en la aplicacién de este método el cual
es 1iitil en el examen de agua potable debido a que en esta muestra las
concentraciones de sustancia interferentes son generalmente muy
bajas y su efecto es casi despreciable.

4.2.1.2.6 Dureza

Esta es debida principalmente a las sales de calcio y magnesio
disueltas en el agua. Los bicarbonatos de estos elementos constituyen
la dureza temporal, llamada también dureza carbonacea. Los cloruros
y sulfatos alcalino-térreos constituyen la dureza permanente o dureza
de los no carbonatos y el conjunto constituye la dureza total.

Las aguas duras no son apropiadas para usos domésticos ni
para el lavado de ropa por formar con el jabén combinaciones
insolubles (jabones de calcio y magnesio). Las aguas duras producen
incrustaciones en las tuberias, las cuales pueden ser tan gruesas que
las obturen completamente, con el peligro consiguiente si se llegan
utilizar en la alimentacion de calderas de vapor. :

De acuerdo con la dureza total, se pueden clasificar las aguas en
la siguiente forma:

TABLA 4.4. CLASIFICACION DE LAS AGUAS SEGUN SU DUREZA

Grados Alemanes Partes por milléon Dureza Total
mg de CaO/litro ppm en CaO

0-4 0-70 muy blandas
4-8 70 - 140 blandas
8-18 140 - 300 semiduras
18 - 30 300 - 500 duras

> 30 > 500 muy duras

1 Grado Francés equivale a 10 mg de CaCO, por litro de agua.
1 Grado Aleman equivale a 10 mg de CaO por litro de agua
1 Grado Inglés equivale a 14,3 mg de CaO por litro de agua.
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4.2.1.2.7 Alcalinidad

Esta es debida a la presencia de carbonatos, bicarbonatos e
hidréxidos en el agua.

Generalmente se informan la alcalinidad total y la alcalinidad
debida solo a bicarbonatos, los cuales se cuantifican por titulacién
con un acido, determinando los puntos de equivalencia del bicar-
bonato y del acido carbénico sucesivamente, indicados
electrométricamente o con indicador de color. En presencia de
fenolftaleina se titulan todos los OH y la mitad de los iones CO ; y en
presencia de indicadores que viren en el intervalode pHde 4 a 5, como
el metil naranja, se puede determinar la alcalinidad total debida a
todas estas especies i6nicas incluyendo el HCO,.

Estas titulaciones pueden afectarse por la presencia de cloro
residual libre, el cual influye en la respuesta a los indicadores. Esta
interferencia se puede evitar afiadiendo unas gotas de solucién de
tiosulfato oirradiando la muestra con una fuente de rayos ultravioleta.

4.2.1.2.8 Fluor

Debido a sus caractleristicas quimicas la legislaciéon colom-
biana prevee el contenido de fluor deseable en las aguas potables, por
su accion protectora de la dentadura. En el Articulo 17 del Decreto
mencionado, se dispone que el ion floruro F- debera controlarse en
funcién de la temperatura promedio del ambiente por considerar que
la ingestion de agua es mayor en regiones calidas y tampoco es
conveniente ingerirlo en exceso.

TABLA 4.5 CONCENTRACIONES DE FLUOR ADMISIBLES EN AGUA

POTABLE
Temperatura promedio Valor admisible Valor deseable
del ambiente °C mg/dm? mg/dm?

10-12,0 1,7 1,2
12,1 - 14,5 1,5 1,1
14,6 - 17,5 1,3 1.0
17,6 - 21,0 1,2 0.9
21,1 - 26,0 1,0 0,8

26,1 - 32,0 0,8 0.7
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La determinacion de fluor esta descrita en detalle en la norma
ICONTEC No. 10286,

4.2.1.2.9 Residuos de Plaguicidas

Con relacion a los residuos de plaguicidas, el Decreto prescribe
algunos valores admisibles muy bajos, pero da como limite méaximo
permisible una concentracién de 0.1 mg/dms3 parala suma total de los
residuos existentes.

4.2.1.2.10 Analisis Bacteriolégico

Aun cuando en este manual no se trabajara este concepto, es
necesario consignar aqui que desde el punto de vista bacteriolégico
hay que tener en cuenta el numeroy las distintas especies de bacterias
que pueden existir en un agua; su origen guarda relacién con la
materia organica que les sirve de principal sostén y su cantidad
depende de la composicion quimica del agua, de la temperatura y del
tipode suelo que atraviesa. Cada aguatiene, pues, una flora microbiana
caracteristica.

Para que un agua se considere bacteriolégicamente como pota-
ble, debe cumplir con los siguientes limites de tolerancia:

Numero de colonias desarrolladas en

agar nutritivo a 37 °C, a las 24 horas 1000 por cm®

Numero de bacterias coliformes (titulo

colibacilar presuntivo) 2 en 100 cm?®

Bacterias Anaerobias ausencia total

Bacterias potencialmente patégenas ausencia total

De acuerdo con lo anterior, para poder dictaminar si un agua es
potable, es indispensable efectuar sobre ella el analisis fisico-quimico
y examen bacteriolégico.

El Decreto adopta para el analisis bacteriolégico, los métodos de
tubos multiples de fermentacion y del filtro de membrana y como
complementario, el método de recuento total en placa. Ademas descri-
be en detalle las normas que deben seguirse para el analisis y la
interpretacion de resultados.
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4.3 GUIA PARA EL LABORATORIO -Panel de catadores. Para trabajos muy precisos el panel debe /

constar de por lo menos cinco personas debidamente entrenadas.

Métodos usados comunmente el los laboratorios de quimica de
la Universidad Nacional de Colombia. Algunos son tomados del -Medida del Umbral.
manual “Standard Methods for the Examination of Water an
Wastewater” y se designan en el texto como S.M. y la identificacién
clave correspondiente segiin el afio de publicacién.

El numero de umbral de olor llamado T.O.N. por sus iniciales en
inglés (threshold olor number) es la mayor dilucién de la muestra con
agua libre de olor, que permite percibir un olor definido.

4.3.1 Toma de Muestras Procedimiento

Para el analisis quimico deben utilizarse recipientes de vidrio
neutro o mejor de plasticode 2 a 2,5 dm? de capacidad, los cuales, una
vez bien lavados con ayuda de detergentes, deben enjuagarse varias
veces con la misma agua de la cual se va a tomar la muestra para el
analisis. S1 el agua es de rio, de aljibe o de un lago, el frasco vacio debe
taparse de tal manera que alintroducirlo en el aguay sumergirlo a una
profundidad de unos 20 a 30 centimetros por debajo de la superficie,
p}xeda destaparse, dejandolo llenar completamente para que no quede
aire en el recipiente. Para el examen bacterolégico deben usarse
frascos estériles de unos 50 a 100 cm?® de capacidad y tomarse las

muestras con todas las precauciones del caso para evitar una conta-
minacién accidental.

Llevar la muestra con el agua libre de olor siempre a un volumen
de 200 cc?® en cada prueba. Usar un erlenmeyer que contenga solo agua
libre de olor como referencia para comparacion. Calentar las dilucio-
nes y la referencia a la temperatura de 60 °C o a 40 °C si se considera
mas conveniente. Agitar el recipiente que contiene el agualibre de olor,
remover el tapon y aspirar los vapores. Probar la muestra en la misma
forma. Se detecta cualquier olor en esta dilucion, preparar muestras
mas diluidas. La Tabla 4.6 indica los nimeros de umbral de olor
correspondientes a varias diluciones, computados segtin la formula

Las muestras deben analizarse lo mas pronto posible para evitar
variaciones en su composicién, especialmente aumento de materia
organica proveniente del crecimiento de esporas de hongos, etc.

Donde A = cm?® de la muestra problema
B =cm? del agua libre de olor necesaria para completar 200 cm?®

4.3.2 Anili
sis Organoléptico TABLA 4.6. NUMEROS DE UMBRAL DE OLOR CORRESPONDIENTES

Determinar por observacién directa las siguientes constantes: A VARIAS DILUCIONES

Color, olor, sabor, residuo por reposo y aspecto del resid
P P y asp residuo. Volumen de muestra Namero  Volumen de muestra Numero
4.3.2.1 Numero de Umbral de Olor cm?® cm?®
Método S.M. 207 adaptado ?28 i 4 !1323 ;Z
Aparatos 100 2 5,7 35
70 3 4 50
. -Usar material de vidrio lavado con jabén sin olor y solucién 50 4 2,8 70
limpiadora acida y enjuagar con agua sin olor. 35 6 2 100
-Bario de agua termostatado ?g 182 1'4 égg
b6 -Agl':: lilzlre deolores, destilada, desionizaday filtrada a través de La prueba puede iniciarse tomando alicuotas de la muestra de
carbon activado. 200, 50, 12 y 2,8 cm?® y diluyendo hasta 200 cm?®. Este ensayo

-Erlenmeyer de 500 cc? con tapén de vidrio preliminar permite seleccionar rangos de concentracién adecuados
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para pruebas subsiguientes que cubran los limites de sensibilidad de
todos los catadores. En caso de una muestra con mucho olor se podra
diluir a otro volumen conocido y tomar alicuotas para la prueba y en
los calculos se tomara en cuenta esta dilucion.

Elmeétodo de evaluacién sensorial y el analisis estadistico de los
resultados pueden ajustarse segun los requerimientos del estudio o
de la planta de alimentos donde se efectué. Se recomienda consultar
los procedimientos basicos generales consignados por G. Mahecha en
su obra “Evaluacién sensorial en el control de calidad de alimentos
procesados”.

4.3.2.2 Color

Método del cloroplatinato por comparacién visual. Adaptadodel
S. M. 204 A/85

Aparato;

Tubos de Nessler de 50 cm? de forma alta.

Reactivos:

a ?olucion patrén de cloroplatinato: Disolver 1,2460 gramos de
cg;faﬁi:u:l‘ato de potasio K,PtCl, y 1 gramo de cloruro de cobalto
concen t? g CoCl, 6H,0 en agua destilada con 100 cm® de HCI
coluoit ado y diluir a 1 dm?® con agua destilada. El color de esta

ucion patrén corresponde a 500 unidades de platino cobalto U.P.C.

Soluciones de trabajo

44 5D5111161!‘ e;l tul:;os de Nessle}' alicuotas de 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; 3; 3,5:
Fotos e Y 7 cm?® de la solucién patrén a 50 cm3 con agua destilada.

stos patrones corresponden a 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 60
¥ 70 unidades UPC y pueden protegerse de la evaporacién y contami-
nacion sellando los tubos convenientemente.

Procedimiento

\ Llenar con la muestra un tubo de Nessler hasta la marca de 50
cm®y observar por Comparacién con los patrones, mirando vertical-
mente la"columna. Si se ve turbiedad se debe informar como “color
aparente”. Siel colorexcede alas 70 unidades, diluir convenientemen-
te para poder leer contra los patrones y multiplicar el resultado por el
factor de dilucion.
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Si se quiere conocer el color verdadero en una muestra que
presenta turbiedad. debe centrifugarse hasta obtener agua clara y
repetir la lectura con esta.

Puesto que el color esta relacionado con el pH determinar
potenciomeétricamente esta variable en cada muestra e informar color
en unidades de platino cobalto al pH determinado.

4.3.2.3 Turbiedad
Método nefelométrico adaptado del S.M. 214 A/85.

Reactivos

Agua libre de turbiedad: Pasar agua destilada a través de un
filtro de membrana* que tenga poros no mayores de 0,2 pm, descar-
tando los primeros 200 cm?®. Esta agua presenta menos turbiedad que
el agua destilada.

Suspensioén patron de turbiedad:

Solucion I. Disolver 1,0000 gramos de sulfato de hidrazina
(NH,),H,SO, en agua destilada y diluir exactamente a 100 cm® en
matraz volumeétrico.

Solucién II. Disolver 10,00 gramos de hexametilentetraamina
(CH,);N, en agua destilada y diluir a 100 cm® en matraz volumeétrico.

Suspension de trabajo:

En un matraz volumétrico mezclar 5,0 cm? de la solucién I con
5 cm?® de la solucién II. Dejar en reposo a temperatura de 25 + 3 °C
durante 24 horas, entonces diluir a la marca y mezclar. La turbiedad
de esta solucion es de 400 unidades. Esta mezcla solo permanece
estable por un mes, al igual que las soluciones 1y II.

Suspensién patrén de turbiedad:

Diluir 10 em?® de la suspensién de trabajo con agua libre de
turbiedad. Preparar semanalmente. La turbiedad de esta suspensién
corresponde a 40 unidades nefelométricas.

Patrones diluidos de turbiedad

Cuando se requiera se pueden preparar soluciones patrén méas
diluidas tomando porciones adecuadas de la solucién patrén anterior,

para preparar curvas de calibracion del aparato.

* Distribuidos por Nuclear Corporation, 7035 Comerce Circle Pleasanton Calif. o equivalente.

L
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Procedimiento

Agitar la muestra cuidadosamente para dispersar los sélidos.
Esperar hasta que desaparezcan las burbujas de aire y entonces verter
en el tubo del turbidimetro. Leer la turbiedad directamente sobre la
escala del instrumento o convertir la lectura sobre la curva de
calibracién construida a propésito.

4.3.3 Andlisis Quimico
Preparacién de la muestra:

Se agita cuidadosamente el frasco y se filtra sobre papel seco,
recibiendo en un erlenmeyer seco, aproximadamente 400 cm?® de agua.

4.3.3.1 Sélidos Disueltos Totales . Método
conductimétrico S.M. 205/85

Método conductimétrico. Leer con un conductimetro apropiado
la conductividad de la muestra a 25 + 1°C y expresar en mg/dms3.

) Si la lectura de conductimetro es en Siemens cm! calcular los
sOlidos disueltos asi

SDT mg dm = Siemens cm™ x 0,7
4.3.3.2 Sélidos Totales
et Tomar una alicuota de 100 cm?® de agua original (sin filtrar)
previamente agitada, en una capsula de porcelana previamente calci-

nadaa 500°Cy pesada. Evaporar el agua sobre bafio maria; terminada

la evaporacion se lleva a la estufa a 100 °C hasta peso constante.
Expresar los resultados en mg dm,

4.3.3.3 Sélidos Totales Fijos

El residuo anterior en la capsula se lleva cuidadosamente a la

mufla al rojo cereza (500 °C) hasta peso constante. Se deja enfriar, se:

hutmedece con unas gotas de agua destilada, se lleva a la estufa como
antes y se pesa. La diferencia de pesadas con el residuo seco dara el
residuo calcinado o residuo fijo. Calcular en mg dm™

4.3.3.4 Sélidos Totales Volatiles

) La diferencia entre los Sélidos Totales y los Sélidos Totales Fijos
dara los Sélidos Totales Volatiles.
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4.3.3.5 Materia Organica Disuelta
Reactivos

Solucién de permanganato de potasio 0,01 N: Preparar por
dilucion a partir de una solucién 0,1 N.

Solucion de acido oxalico 0,01 N

Preparacion de la solucion de permanganato de potasio 0,1 N:
Pesar 3,161 gramos de KMnO, y disolver en aproximadamente 200
cm?® de agua destilada recientemente hervida y fria. Filtrar esta
solucién a través de lana de vidrio. Diluir el filtrado hasta 1 dms.
Esta solucion debe mantenerse en un frasco oscuro protegido de la
luz.

Preparacién de la solucién de acido oxalico 0,01 N: Pesar 0,6302
gramosde H,C,0, 2H,0, disolver en aguay diluir a un volumen exacto
de 1 dm®y mantener en frasco oscuro lejos de la luz. Titular contra una
solucién de NaOH 0,01 N en presencia de fenolftaleina.

Titulacion de la solucién de permanganato de potasio:

Tomar una alicuota de 50 cm? de la solucién de acido oxalico y
anadir 50 cm?® de agua destilada y 5 cm? de acido sulfirico concentra-
do. Calentar hasta ebullicién y titular en caliente con la solucién de
permanganato de potasio hasta que se forme un color rosado perma-
nente por lo menos un minuto. Calcular la concentracion de la
solucion de permanganato a partir de la solucién de dcido oxalico
recordando que V xN, = V_xN,

Procedimiento

Medir con una pipeta 50 cm?® de la muestra y pasarla a un
erlenmeyer de 500 cm?. Agregar 5 cm? de acido sulfarico 1:3 y un
exceso medido, por ejemplo 20 cm? de solucién 0,01 N de KMnO, y
hervir por 5 minutos. Dejar que baje la temperatura a unos 70 °C
y anadir un exceso medido de solucién 0,01 N de acido oxalico
hasta decoloracién completa de la muestra. Titular el exceso de
acido oxalico con permanganato 0,01 N. Efectuar un ensayo en
blanco en las mismas condiciones, reemplazando la muestra por
agua destilada y calcular, por diferencia, entre las dos titulaciones
finales, el volumen de permanganato consumido en la oxidacién de
la materia organica. Expresar los resultados en peso de permanga-
nato de potasio.
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4.3.3.7 pH

Se determina potenciométricamente sobre la muestra filtrada
previamente. El instrumento debe calibrarse con una solucion amor-
tiguadora de pH conocido. Segin la “Agenda del Quimico”, para
_preparar estas soluciones amortiguadoras se puede partir de solu-
ciones 0,1N de NaOH y 0,1 N de K,H,PO, mezcladas asi:

TABLA 4.7 PREPARACION DE SOLUCIONES AMORTIGUADORAS

pH V NaOH V KH,PO, Diluir hasta 100 cm?®
deseado O,1 N 0,1 N
(cm?) (cm?)

6.2 8,6 50 *
6.6 17,8 50 -
7.0 29,63 50 “
7.2 35,0 50 “
7.4 39,5 50 -

4.3.3.8 Acidez o Alcalinidad

Reactivos

NaOH 0,02 N: Diluir 0,08 g de NaOH en 1 dm? de agua o preparar
a partir de una solucién mas concentrada y estandarizar con biftalato
de potasio.

HC1 0,02 N: Solucién que contenga 0,730 g de HCl en 1 dm?3.
Estangilrizar con bicarbonato de sodio o contra la solucién valorada
de Na .

Fenolftaleina: 0,5 gramos en 50 mg de alcohol etilico del 96 % y
adicionar 50 cm?® de agua destilada.

Metil naranja: disolver 1.0 g de indicador en agua destilada y
diluir a 100 cm?3,

Procedimiento

Si el pH es menor de 4.4 se valoran los acidos presentes con la
solucién de NaOH; en presencia de metilnaranja se valora la acidez
mineral y en presencia de fenolftaleina la acidez total. Si el pH es
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superior a 4,4 pero inferior a 6,9 se determina la acidez debida al CO,
titulando con HCI en presencia de metil naranja.

Si la muestra es basica titular con HCI primero en presencia de
fenolftaleina y a continuaciéon con metil naranja.

Calcular en mg dm del i6n correspondiente y simultaneamente
expresarlos como mg dm™ de CaCO,.

4.3.3.8.1 Alcalinidad

Procedimiento

Método de Gigli. A 100 cm? de agua agregar 2 gotas de solucién
acuosa de anaranjado de metilo al 1 % y valorar con acido clorhidrico
0,02 N. Expresar el resultado en CaCO, (alcalinidad total).

Hervir a reflujo otros 100 cm? del agua durante 12 minutos,
filtrar, lavar varias veces el filtro con agua destilada libre de CO, y
valorar el filtrado como ya se indicé.

Hacer una prueba en blanco, reemplazando la muestra por agua
destilada para corregir la alcalinidad debida al vidrio. Expresar los
resultados en CaCO, (Alcalinidad permanente).

Por diferencia determinar la alcalinidad temporal. Expresar los
resultados por dm? de agua. :

4.3.3.9 Dureza. SM 314 B/85
Método complexomeétrico

Reactivos

Solucién 0,02 M de EDTA. Disolver 3,723 gramos de Na,H,Y,
H,O libre de humedad, en agua destilada y completar a 500 cm® en un
frasco volumeétrico, a la temperatura de 20 °C. valorar contra una solu-
cién patrén de calcio que contenga 2 mg de CaCO, en 1 cm?, siguiendo
el procedimiento descrito para la muestra.

Negro de eriocromo T. Usar el indicador en forma sélida. Pulve-

rizar mezclando 1 gramo de indicador con 100 gramos de cloruro de

sodio. De esta mezcla se toma una punta de espatula para cada
titulacién.
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Murexida. Preparar una mezcla sélida bien pulverizada, al 1 %
en cloruro de sodio 0 0,2 gramos en 100 gramos de sulfato de potasio
anhidro.

Solucion reguladora de pH = 10. Disolver 32 gramos de cloruro
de amonio en agua destilada, anadir 285 cm?® de amoniaco concentra-
do y completar con agua a 500 em?® en un frasco volumétrico.

Solucién de hidréxido de sodio. Solucién alcalinizante a pH 12.
Disolver 24 gramos de NaOH en 100 cm® de agua destilada.

Soluciones inhibidoras de otros iones.

N Inhibidor de carbamato: Disolver 1,5 gramos de la sal s6dica del
acido dietilditiocarbamico en 100 cm? de agua. Como inhibidores se
pueden utilizar también una solucién al 0,5 % de Na,S o unas gotas
de trietanol amina, o solucién al 0,5 % de KCN.

Procedimiento

Medir exactamente un volumen del agua (segin su riqueza en
Cay Mg), en un frasco volumétrico de 250 cm? y diluir a la marca con
agua. Pasar una alicuota de 25 cm®a un erlenmeyer de 250 cm3. Afiadir
agua hasta unos 100 cm?, la punta de una espatula del indicador de
negaro-de eriocromo T, 1 cm?® de la solucién reguladora de pH = 10y 1
cm?® de soluci6n inhibidora. Titular con la solucién de EDTA hasta

viraje del rojo al azul nitido. El volumen gastado corresponde a la
dureza total (Ca + Mg).

En otra alicuota de 25 cm? del agua determinar la dureza debida
.al calcio, procediendo en la forma ya indicada pero reemplazando el
mdicag:lor de eriocromo T por murexida y anadiendo gota a gota
solucion alcalinizante de NaOH hasta obtener un pH de 12 a 12,5,

comprobando con Papel indicador universal. Titular con EDTA hasta
viraje de rojo a violeta.

l1cm®de EDTAQ,1 M =4 mg de Ca = 2,4 mg de Mg.
Determinaci6n de la dureza en grados alemanes:

Puede establecerse por calculo, multiplicando los miligramos de
magnesio por litro de agua (expresados en MgO), por 1,4 para tenerlos
expresados en CaO. Sumarlos a los miligramos de calcio por litro de

agua (expresados en CaO)y dividir el producto por 10. La cifra hallada
representa la dureza total.
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Titular 100 cm®delagua con HC10,1 N en presenciade 1 a2 gotas
de solucién acuosa de anaranjado de metilo al 0,1 %. Multiplicar los
cm® de HCI gastados por 2,8. Asi se obtiene la dureza debida al
carbonato.

Por diferencia entre las dos. se halla la dureza del no carbonato.

4.3.3.10 Metales Por Absorciéon Atomica. SM 129 A/ 74

Procedimiento General de Preparacién de la Muestra

Acidificar 100 cm® de muestra con 1 cm® de acido nitrico
concentrado y calentar en autoclave a 121 °C por una hora hasta
disolver los soélidos presentes. Dejar enfriar y reajustar el volumen si
es necesario. Agitar y filtrar si se nota alguna turbiedad.

Si no se dispone de autoclave: Adaptado del SM 302 D/85.
Tomar una alicuota de 100 cm?®. Aniadir 5 cm® de HNO, concentrado.
Calentar hasta ebullicion suave y evaporacion sobre placa caliente
hasta el menor volumen posible antes de que se precipiten las sales.
Anadir 5 cm® mas de acido nitrico, cubrir con un vidrio de reloj y
calentar hasta obtener una accién de reflujo. Continuar calentando
hasta obtener una solucién clara, evitando que la muestra se seque.
Anadir 1 em® mas de HNO, si es necesario para disolver cualquier
residuo. Filtrar si es necesario recibiendo el flltrado y las aguas de
lavado en un matraz volumétrico de 100 cm3. Enfriar, diluir alamarca
y agitar. Esta solucién sirve para todas las determinaciones de
metales.

Determinacion

La siguiente Tabla, adaptada de Standard Methods 303/74, re-
sume las condiciones de trabajo instrumental para determinar los
metales mas comunes por este método.
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TABLA 4.8 SOLUCION PATRON, COMBINACIONES COMBURENTE-
COMBUSTIBLE Y AJUSTES DE LONGITUD DE. ONDA
PARA LA DETERMINACION DE METALES POR ABSOR-

CION ATOMICA
Metal  Referencia  Combinacion Longitud  Sensibilidad
de la solu- combustible de onda mg/dm*® por
cion patrén  comburente nm 1%
Aluminio Al oxido nitro- 309.3 1000 (a)
so-acelileno
Bario Ba oxido nitro- 553.6 200
so-acetileno
Berilio Be oxlido nitro- 234.8 100 (b)
so-acetileno
Cadmio Cd Alre-acetile- 228.8 40
no
Cromo Cr Aire-acetile- 357.9 150
no
Cobre Cu Aire-acetile- 324.7 200
no
Hierro Fe Aire-acetile- 248.3 300
no
Plomo Pb Alre-acetile- 283.3 500
no
Magnesio(c) Mg Aire-acetile- 285.2 15
no
Manganeso(d) Mn Aire-acetile- 279.4 150
no
Plata Ag Aire-acetile- 328.1 100
no
Cinc Zn Alre-acetile-  213.8 40
no

a) 50 g/dm? si se extrae
b) 5 g/dm? si se extrae
c) Anadir butano para obviar la interferencia de fosfato

d) Anadir calcio para obviar la interferencia de la silice.
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4.3.3.10.1 Determinacioén de Cobre y Cinc

Para la preparacion de las curvas patron de Cuy Zn, se sugieren
las siguientes condiciones:

Cu = Solucién patrén de cobre. S.M. 119B 3b/74

Pesar 100 mg de hoja de cobre; colocar en un vaso y en una
vitrina extractora de gases, con 3 cm?® de agua més 3 cm® de HNO,
concentrado. Tapar con vidrio de reloj. Después que todo el material
se haya disuelto, anadir un cm?® de H,SO, concentrado y cubriendo el
vaso con un vidrio de reloj para evitar pérdidas, calentar sobre placa
calentadora hasta que se volatilicen los acidos. Suspender el calenta-
miento justo antes que se seque. Enfriar y disolver en agua. Transferir
cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1 dm?® y completar a
volumen.

1gCuenlcmd
Zn = Solucién patron de Cinc. S.M. 165B 3b/74.

Disolver 100 mg de cinc metalico en aproximadamente 1 em®de
HCl 1 + 1 . Después que todo el metal se haya disuelto transferir
cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1 dm?® y completar a
volumen. 1 cm® =1 g de Zn.

4.3.3.10.2 Determinacion de Aluminio y Berilio
Reactivos

Acido acético 1 N. Diluir 60 cm? de acido acético glacial a 1 dm?
con agua destilada.

Solucién de quinolinol. Disolver 20 gramos de 8-hidroxiquinolina
en acido acético 1 Ny completar a un volumen de 1 dm?® con el mismo
acido.

Solucidon reguladora. Disolver 200 gramos de acetato de amonio
y 70 cm?® de hidréxido de amonio concentrado en agua destilada y
diluir a 1 dm?.

Cloroformo

Al -Solucion patrén de aluminio. S.M. 103B 3a/74
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Patrén 1. Disolver 8,792 gramos de sulfato de aluminio y potasio
(KAI(SO,), 12H,0) en agua destilada y diluir a 1 dm?® en un matraz
volumétrico. Patron II. Diluir 10 cm®de patrén [ a un dm?3en un matraz
volumétrico. 1 cm?® =5 g. Debe prepararse cada vez.

Be - Solucién patrén de Berilio.

Disolver 5,1893 gramos de nitrato de berilio trihidratado (Be(NO,),
3H,0) en agua destilada y diluir a 250 cm? para obtener una solucién
que contiene 1,0 mg/cm? de Be.

Procedimiento

A 100 cm®dela muestra tratada inicialmente por el procedimien-
to gen@ral descrito, afiadir 2 cm? de reactivo de 8-quinolinoly 3 cm?3®de
solucior} reguladora, en un embudo de decantacion de 250 cm?. Si es
necesario ajustar el pH a 8,0 + 0,5 y extraer con 5 cm? de cloroformo.
Repetir la extraccién con otros 5 cm?®y reunir aparte los dos extractos
combinados. Determinar la cantidad de metal presente en la fase

orga‘m_ica ¥ por comparacion con los patrones que han sido tratados o
extraidos en forma similar.

4.3.3.10.3 Determinacién de Cadmio y Plomo

Reactivos
Acido clorhidrico 1 0 6 N.

Metil isobutil cetona. (MIC). R.A.
Cd-Solucién patrén de Cadmio. S.M. 109B 3a/74.

de zopcerfgr dl 00 mg de cadmio metalico puro y disolver en una mezcla
necesario see agua destilada mas 5 cm?® de HCI concentrado. Si es
puede calentar para ayudar a disolver. Transferir cuan-

titativamente a un ma 6
destilada. 1 cm? = loogagdvommetrico Y (il e Ja manea con agus

Pb-Solucién patron de Plomo. S.M. 125 A 3b/74

Disolver 1,599 gramos de nitrato de
plomo anhidro (Pb(NO,),). en
una Tezcla de 20 cm® de agua y 1 ml de HNO, concentrado. Diluir a
1 dm?®. Esta solucién contienen 1 mg de Pben 1 cm3,
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Procedimiento

Acidificar con HCI1 200 cm?® de la muestra pretratada, hasta pH
2,2 a2,8. Pasar a un embudo de decantacion. Afiadir 1 em®de solucién
de ditiocarbamato y 5 cm?® de metil isobutil cetona y agitar manual-
mente por 2 minutos. Si se forma una emulsién en la interfase de las
dos capas se puede romper con centrifugacién. Repetir la extraccion
con 5 cm?® de solvente y combinar los dos extractos. Si se forma un
precipitado en la fase del solvente durante la primera extraccién,
anadir 5 cm? adicionales de MIC y la extraccién adicional efectuarla
con 10 cm? del solvente. No hacer esta dilucion si no es absolutamente
necesaria pues reduce la sensibilidad del método.

Determinar la cantidad de metal presente en la fase organica y
por comparacién con los patrones que han sido extraidos en igual
forma.

4.3.3.10.4 Determinacién de Magnesio

Reactivos

Solucién reactiva de lantano. Disolver 58,65 gramos de 6xido de
lantano (La,0,), en 250 cm? de acido clorhidrico concentrado. Diluir
a 1 dm3. La solucién contiene 5 gramos de La por 100 cm?®.

Mg-Solucién patréon de Magnesio. S.M. 127 C 3g/74 .

Disolver 10,136 gramos de sulfato de magnesio heptahidratado
(MgSO, 7H,0) en agua destilada y diluir a 1 dm?

Determinacion

Anadir a la muestra y a los patrones suficiente cantidad de
solucién de lantano para obtener concentraciones de trabajode 1 g
La/100 cm?.

Leer la concentracion de metal presente en la muestra directa-
mentey por comparacién con los patrones, calcular su concentracion.

4.3.3.10.5 Determinacién de Manganeso

Reactivos

Solucidn reactiva de Calcio. Disolver 2,4752 gramos de CaCO,
en la minima cantidad posible de acido clorhidrico y diluir con agua
hasta 1 dm?® para obtener una solucién que contiene 1 mg Ca/cm?.
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Mn-Solucién patréon de Manganeso. S.M. 128 B 3¢/74

Preparar una solucién 0,1 N de KMnO, disolviendo 3,2 gramos
de KMnO, en 1 dm® de agua destilada y dejar en reposo en frasco
oscuro, varias semanas. Determinar la normalidad por titulacién con
acido oxalico.

Calcular el volumen necesario de esta solucién para preparar 1
dm?® de solucién que contenga 50 g en 1 cm? por la siguiente ecuacién:

cm® KMnO, = (4,55/Normalidad KMnO,)

A este volumen ariadir de 2 a 3 cm® de H,SO, concentrado y luego
soluci6n al 10 % de tiosulfato de sodio (NaHSO,) gota a gota y con
agitacién hasta que desaparezca el color, Calentar hasta ebullicién para
remover el exceso de SO,. Enfriar y diluir a 1 dm?® con agua destilada.

1cm®=50¢g Mn
Determinacion

Afnadir a la muestra y a los patrones suficiente cantidad de
soluci6n de calcio para obtener concentraciones de trabajo de 50 mg
Ca/dm?. Leer la cantidad de metal presente en la muestra directamen-
te y por comparacién con los patrones, calcular su concentracién.

4.3.3.11 Hierro. Determinacién Cualitativa

Agregar a unos 10 cm?® de la muestra, unas gotas de soluci6n de
un sulfocianuro alcalino. La aparicién de una coloracién roja mas o
menos intensa, indica la presencia de hierro.

Como el hierro suele encontrarse generalmente en estado ferroso,
especialmente en agua subterraneas, agregar previamente unas gotas
de agua oxigenada o de acido nitrico (libre de hierro) y calentar para acelerar
la oxidacion del hierro. Dejar enfriar y proceder como se indicé antes.

Determinacién Cuantitativa. Método Colorimétrico con o-
fenantrolina. S.M. 315 B/85 Adaptado.

Reactivos
Acido clorhidrico concentrado libre de hierro.

Solucién de acetato de sodio: Disolver 350 gramos de CH,COONa
en agua y completar a 1 dm3.
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Reactivo de hidroxilamina: Disolver 10 gramos de NH,OHHClen
100 cm?® de agua destilada. Envasar en frasco oscuro.

Solucién de o-fenantrolina: Disolver con agitacién 0,12 gramos
de C,,H,N, H,O en 100 cm? de agua destilada, a una temperatura de
80 °C. Dejar enfriar y envasar en frasco oscuro.

Fe-Solucién patrén de Hierro.

Pesar 0,2 gramos de alambre de hierroodelimadurasdehierro(r.a.).
Disolver en 20 cm? de acido sulfuirico 1:5y diluir conagua a 1 dmS (Patrén I).

Tomar 50 cm? de la solucién Patrén | y pasarlos a un frasco
volumétrico de 1 dm3; diluir a la marca con agua (Patrén II).

1 cm?® = 10 ppm de Fe.

Procedimiento

Tomar alicuotas de 0; 2,0; 5,0; 10,0 cm?® del patrén Il en frascos
volumétricos de 50 cm?. Anadir a cada uno 1 cm? de acido clorhidrico
y diluir a 20 cm?® con agua. Anadir 1 cm? de solucién de hidroxilamina,
5 cm?® de solucién de acetato de sodio y 5 cm® de la solucién de
fenantrolina. Completar a volumen con agua, agitar y dejar en reposo
por 15 minutos. Leer el color a 450 nm. Construir la curva patrén en
ppm de Fe contra absorbancia. Tomar 25 cm?® de la muestra filtrada,
acidificar y completar el procedimiento descrito para los patrones.
calcular el contenido de hierro en ppm.

4.3.3.12 Arsénico. Método Gutzeit. S.M. 307 C/85 Adaptado.

Reactivos

Acido sulftirico 1 + 1
Acido nitrico concentrado

Algodon .
Soluciéon de acetato de plomo: Disolver 10 gramosde Pb(CH,CO0),
3H,O en 100 cm? de agua destilada. ’

Papel sensibilizado con bromuro mercirico: Cortar tiras de
papel de filtro cualitativo, de 12 cm de largo y 2,5 mm de ancho,
marcando la altura de 10 cm y humedecer las tiras de papel en una
solucién de 4 gramos de HgBr, en alcohol del 95 %. Secar por agitacion
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en el aire y almacenar en desecador y en la oscuridad. Preferiblemente
se deben preparar las tiras de papel inmediatamente antes de usarlas.

Solucién de Yoduro de Potasio: Disolver 15 gramos de Kl en 100
cm?® de agua destilada y almacenar en frasco oscuro.

Reactivo de cloruro estannoso: Disolver 40 gramos de SnCl,
2H,0 en 100 cm?® de acido clorhidrico concentrado.

Cinc en granallas

As-Solucién patrén concentrada de Arsénico: Disolver 1,3200
gramos de trioxido de arsénico (AsO,) en 10 cm? de agua destilada que
contengan 4 gramos de NaOH. Diluir a 1 dm? con agua destilada.

1 cm® =1 mg As.

-Patrén intermedio: Diluir 5 cm? de la solucién patrén concen-
trado, a 500 cm?® con agua destilada.

lcm®=10gAs.

-Solucién patrén de trabajo: Diluir 10 cm?® del patrén intermedio
a2 100 cm® con agua. 1 cm® = 1 g As.

Procedimiento

Equipo: Erlenmeyer de 100 cm3. Bulbo de pipeta volumétrica de

10 cm®y tubo de vidrio de 3 mm de diametro y 10cmde alto. manguera
de latex para las uniones.

Ensamblar el equipo como se ve en la figura 4.1 y colocar la tira
de papel sensibilizado con bromuro de mercurio, doblada en la parte
superior para sostenerla en el tubo de vidrio.

Preparacion de la muestra

Para mineralizar el arsénico y destruir la materia organica
presente, tomar una alicuota de muestra que contengade 2a 30 gde
Asyanadir 7 cm®*de H,SO, 1 + 1 y 5 cm?® de HNO, concentrado y evapo-
rar hasta humos de SO,. Enfriar; anadir 25 em? de agua destiladay 1
cm® de HNO,, evaporar de nuevo hasta humos de SO,. Afadir HNO,
gota a gota hasta que se destruya la materia organica sin permitir que
la solucion se oscurezca, pues se puede perder As por reduccion.
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Terminada la mineralizacién diluir a un volumen apropiado si es
necesario.

Tomar una alicuota de la solucién de la muestra o toda la
muestra si su volumen es menor de 25 cm3y pasarla cuantitativamente
al erlenmeyer. Diluir a 25 cm? con agua. Afadir 7cm®de H,SO, 1 + 1
y enfriar. Anadir 5 cm?® de solucién de Kl y 4 gotas de reactivo de SnCl,
y de 2 a 5 gramos de cinc. Conectar inmediatamente el equipo del
generador y sumergir el equipo en un bario de agua a 20 o 25 °C,
dejando reaccionar por 1.5 horas. Remover la tira de papel y medir la
longitud de la mancha, promediando los dos lados y estimar el
contenido de As segiin la curva de calibracion preparada para tal fin.

_ Pcpel sensibilizado
con bromuro de
Mercurio I

Algodoncon

acetato de
plomo

Papel de
ocetato de
plomo
- Solucid'n
Granallas "s s
de cinc % Figura 4.1 Aparato de Gutzeilt.

Para determinacién de
Arsénico
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Preparacion de la Curva de Calibracion

Colocar en erlenmeyer generadores 0; 1;2;3;5:7: 9y 11 em?de
la solucion patron de trabajo. Anadir 14 cm® de H,SO, 1 + 1 y llevar el
volumen de la solucién a 25 cm?® afiadiendo la cantidad necesaria de
agua destilada en cada caso.

Repetir el procedimiento descrito para las muestras. Remover
las tiras de papel y graficar el promedio en mm de longitud de la man-
cha con su respectiva concentracién de As.

4.3.3.13 Amoniaco Libre y Salino Método Cualitativo

Preparacion del Reactivo de Nessler:

~ Disolver 50 gramos de yoduro de potasio en 50 cm?® de agua
caliente, sobre esta solucién anadir poco a poco y agitando, una so-
1uc1qn concentrada de cloruro mercurico hasta que no se disuelva el
precipitado rojo de yoduro mercurico. Filtrar y anadir al filtrado 150
gramos de hidréxido de potasio disueltos en 300 cm? de agua. Diluir
aldm®yagregar5 cm?de solucion de cloruro mercurico. Dejarla solucion
€n reposo y decantar el liquido que sobrenada en un frasco oscuro.

Procedimiento

_Colocar unos 10 cm?® de la muestra en un tubo de ensayo y
alcall_mzar con soluci6n de hidroxido de sodio. Agregar unas gotas de
rgactwo de Nessler, Si hay amoniaco, aparecera una coloraciéon ama-
rilla, amarillo-rojiza o un precipitado rojo, de acuerdo con la cantidad
de amoniaco presente. La reaccion es muy sensible.

4.3.3.14 Nitritos. Determinacion Cualitativa. Método de Griess

Fjara la determinacién cualitativa de nitritos puede usarse la
reaccion de Griess, agregando a unos 10 cm?® del agua 3 gotas de solu-
cion saturada de acido sulfanilico, 1 gota de acido sulfarico al 10 % y
3 gotas de solucion saturada de clorhidrato de o-naltilamina. Segun

la cantidad de qltritos presentes, aparecera una coloracion que varia
del rosado al rojo.

Determinacion de Nitritos.

Método Colorimétrico. S.M. 419/85 Adaptado.

Reactivos
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Solucion de acido sulfanilico: Disolver 0,6 gramos de este en 70
cm?® de agua caliente; enfriar. Agregar 20 cm® de HCI concentrado y
diluir a 100 cm?® con agua. Mezclar bien.

Solucion de a-nalfltilamina. Disolver 0.6 gramos de clorhidrato
de g-naltilamina y 1 ecm® de HCI en agua destilada. Diluir a 100 cm? .

Solucién de acetato de sodio: Disolver 16,4 gramos de NaCH,COO
3H,0 en agua. Diluir a 100 cm?®. Filtrar si no esta clara la solucion.

Solucién patron de nitrito de sodio: Disolver 0,497 gramos de
NaNO, en 1 dm® de agua (Patrén I). De la solucién patrén I tomar 50
cm?®y diluir a 1 dm®con agua recién herviday fria. Anadir 1 cm®de clo-
roformo como preservativo y guardar en un frasco previamente lavado
con agL]la caliente. (Solucién patrén II). Diluir 25 cm® a 500 cm®. (Pa-
tron III).

1 em?® = 0,0005 mg de N
1 cm?® = 0,001642 mg de NO?

Procedimiento

Tomar una alicuota de 10 cm?® del agua filtrada. Neutralizar
hasta un pH de 6,5 a 7,5 con NaOH o HCI diluidos. Anadir 1 cm?® de
solucion de acido sulfanilico. Dejar en reposo no menos de 3 minptos
ni mas de 10. Agregar 1 cm? de solucion de a-naltilamina y 1 cm? de
solucion de acetato de sodio. Diluir a 50 cm?® en volumétrico. Agitar.
Leer el color a 520 nm después de 10 minuto pero antes de 30.

Curva de Calibracién: Tomar 0: 2; 4; 6; 8; 10y 15 cm® del patron
111y seguir el procedimiento descrito para la muestra. Graficar ppm de
NO, contra Absorbancia y determinar la concentracion de la muestra
por medio de la curva. Expresar el resultado en ppm de NaNO,.

4.3.3.15 Nitratos. Determinacion Cualitativa

Determinacion Cualitativa: Son muy sensibles las reacciones de
coloraciéon que se obtienen con difenilamina o brucina en solucion
sulfurica. A 1 cm?® de agua agregar unos cristales del reactivoy 1 0 2
gotas de acido sulftirico concentrado. Si hay nitratos, aparecera una
coloracion fugaz, azul o roja, respectivamente.

Determinacion Cuantitativa. Método del acido fenoldisulfonico.
Meétodo adoptado en la catedra de analisis industriales, Departamento
de Quimica. Facultad de Ciencias Universidad Nacional de Colombia,
Bogota.,
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Reactivos

Solucién de Ag,SO, para la remociéon de cloruros: Disolver 4
gramos de sulfato de plataen agua destiladay completara 1 dm3. 1 cm?
de esta solucién equivale a 1 mg de Cl. Un contenido mayor de 10 mg
por dm? interfiere en la determinacién.

Acido fenoldisulfénico: Disolver 25 gramos de fenol puro en 150
cm? de acido sulfarico concentrado. Afadir 75 cm? de acido sulfarico
fumante, agitar y calentar por 2 horas en bafio maria.

Solucion concentrada de hidréoxido de amonio.

Solucién patrén de nitrato: Disolver 721,8 mg de KNO, anhidro
ydiluira 1 dm®con agua destilada. Esta soluci6n contiene 100 mg por
dm?® de N. Solucién estandar de nitrato: Tomar 50 cm? de la solucién
anterior, pasarlos a una capsula de porcelanay evaporar al bafio maria
hasta sequedad. Disolver el residuo en 2 ecm? del reactivo de acido
fenoldisulfénico y diluir exactamente a 500 cm?® con agua destilada.
Fada cm?® de esta solucién = 10 mg de N = 0,0443 mg de NO,.

Procedimiento

Remocién de Cloruros: Determinar el contenido de cloruros en
la muestra. Tratar 100 cm® con una cantidad equivalente de la
solucién valorada de sulfato de plata. Eliminar el precipitado de
cloruro de plata filtrandola: por papel de filtro seco.

Tratamiento de la muestra: Tomar 50 cm?® de la muestra filtrada

y 50 cm® de agua destilada {blanco) y pasarl d A -
celana. Neutralizarlas (pH (= 7). )y pasarlas & dos capsulas de por

E"a;Porar a sequedad en bafio maria e inmediatamente agregar
?egiﬁ?o?zes‘:jlalz cm? del reactivo fenoldisulfénico, para disolgvexg el
amoniat’:o nlaD. irles 20 cm? de agua destilada y 8 cm? de l1a solucién de
completax: elasa;' las soluciones a frascos volumétricos de 50 cm? y
o volumen con agua destilada. Dejar en reposo por 20

inutos para el desarrollo de uha coloracién amarilla en la muestra.

Lecturas Fotométricas: Ajustar el cero del espectrofotometro
con el blanco, utilizando una longitud de onda de 410 nm. Cambiar el
blanco por la muestra y leer la absorbancia.

El valor de la concentracién de nitratos correspondiente a la
absorbancia, se lee en una grafica construida de acuerdo con la
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técnica siguiente: A partir de la solucién estandar de nitratos, prepa-
rar soluciones de distintas concentraciones, siguiendo el mismo
tratamiento de la muestra. Se recomiendan las siguientes concentra-
ciones de nitrato: 0,2:0,4;0,6;0.8:1,0; 1,2; 1,4; 1,8,y 2,0 mgdenitrato
por litro, colocando en las ordenadas los valores de las absorbancias
y en las abscisas los correspondientes a las concentraciones de
nitratos.

4.3.3.16 Cloruros. Determinacion Cualitativa

Determinaciéon Cualitativa: Agregar a unos 10 cm®*del agua unas
gotas de acido nitrico concentrado y de solucién de nitrato de plata.
Un enturbiamiento o un precipitado blanco, caseoso, indicala presen-
cia de cloruros. :

4.3.3.16.1 Determinacion Cuantitativa.

Método de Mohr. S.M. 407A/85. Adaptado.

Titular 50 cm? del agua (previamente neutralizada si es necesa-
rio), con una solucién 0,05 N de AgNO,, usando como indicador 0,5
cm?® de solucién al 5 % de cromato de potasio. El punto final lo indica
la aparicién de una coloracién rojiza débil que permanece.

Observaciones al Método de Mohr

Para visualizar mejor el color rojizo, es conveniente diluir la
muestra con unos 100 a 150 cm? de agua destilada, antes de eft_sctual'
la titulacién. Si existen cationes que den color a la solucién, es
necesario eliminarlos antes de hacer la titulacion.

En todos los casos es necesario neutralizar la muestra, proce-
diendo en la siguiente forma: Si es acida, agregar unas gotas (_:le
solucioén de fenolftaleina y solucién diluida de NaOH, hast?. aparicién
de una coloracién rosada. Anadir gota a gota acido acético hasta
desaparicién del color. Si la solucién es alcalina, agregar fenolftaleina
y solucién diluida de acido nitrico hasta desaparicién del color;
continuar como se indicé anteriormente.

4.3.3.16.2 Método Mercuriométrico. S.M. 407 B/85. Adaptado.

De acuerdo con las especificaciones de los métodos estandar de
la APHA, se utiliza actualmente este método volumétrico para la
determinacién de cloruros en el agua. El reactivo para la titulacion es
el nitrato mercurico, cuya concentraciéon varia de acuerdo con la
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riqueza en cloruro del agua que se va a analizar. El reactivo se valora
con una solucion patrén de cloruro de sodio. Para conocer el punto
final de la titulacion se utiliza un indicador mixto cuyo principal
componente es la S-difenilcarbazona, cuya composiciéon varia tam-
bién con los limites de cloruros.

El meétodo puede aplicarse para la determinacion de bromuros
y yoduros, pero en todos los casos debe tenerse en cuenta la interfe-
rencia debida a la presencia de iones de cromatos, Fe*®y SO, 2 si estan
presentes en cantidades mayores de 10 mg por dm™ de agua.

Por razones de comodidad, se ha modificado el método en la
siguiente forma;

Reactivos

Solucion patrén 0,0282 N. Disolver en agua libre de cloruros,

1,6482 gramos de NaCl previamente desecado a 140 °C, y completar
el volumen exactamente a 1 litro.

Indicador mixto: Disolver 5 gramos de s-difenilcarbazona y 0,5
gramos de bromofenol azul en 750 cm? de alcohol etilico o isopropilico
y diluir a 1 litro con el mismo solvente.

Solucién de nitrato merctirico 0,0282 N. Disolver 5,0 gramos de
Hg(aNoa}a H,0 04,6 de Hg(NO,),, en 100 cm? de agua que contenga 0,5
cm d.e‘HNO3 concentrado, diluir exactamente a 1 litro y titular con la
solur_;mn de NaCl en la siguiente forma: Medir 20 cm?® de la solucién
patron de NaCl y colocarlos en un erlenmeyer de 250 cm?3. Agregar

unos 80 cm? de agua, 0,5 cm? del indicador y mezclar bien:; debe
aparecer una coloracién purpura.

Titul Anadir HNO, Q:I N gota a gota hasta que el color pase a amarillo.
;tu ar con la solucion de nitrato mercurico hasta viraje permanente
al purpura. Conducir un blanco en las mismas condiciones,

reemplazando la solucion de NaCl por agua destilada. Hacer la
COrreccion necesaria,

1 cm?® de solucién de Hg(NO,), = 1 mg de Cl.

Procedimiento

e, ‘Medir exactamente 100 cm? de la muestra y proceder como se
indico anteriormente para la titulacion de Hg(NO,),.

mg de Cl/dm® x 1,65 = mg NaCl/dm?
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4.3.3.17 Cloro Residual. Método DPD.

Titulacion con sulfato ferroso amoénico en presencia de indica-
dor N,N-dietil-p-feniléndiamina. S.M. 408D/85

Reactivos

Solucion reguladora de fosfato:

Disolver 800 mg de Na,EDTA (Sal disédica del acido eti-
léndiaminotetraacético hidratada) en 100 cm?® de agua (Solucion A).

Disolver 24 g de fosfato disédico anhidro (Na,HPO,) y 46 g de
fosfato monopotasico anhidro (KH,PO,) en la solucién A y diluir a 1
dm?® con agua destilada. Anadir 20 mg de HgCl, para evitar el
crecimiento de hongos e interferencias en la prueba de cloro libre
causadas por pequenas cantidades de yoduro en los reactivos. (Cui-
dado: el HgCl, es toxico).

Solucién indicadora de N,N-dietil-p-feniléndiamina (DPD)

Disolver 200 mg de Na,EDTA con 8 cm?® de H,SO, 1+3 en agua
destilada libre de cloro (Soluciéon B)

Disolver 1 g de oxalato de DPD o 1,5 g de sulfato pentahidratado
de DPD o 1.1 g de sulfato anhidro en la solucién B y completar hasta
1 dm® con agua destilada libre de cloro.

Almacenar en una botella de vidrio oscuro provista de de tapon
de vidrio, en la oscuridad y decantar cuando se decolore. Verificar 1a
absorbancia de la solucién a 515 nm y descartarla cuando exceda a
0,002 /cm. (Cuidado el oxalato es téxico.)

Solucion patrén de Sulfato Ferroso Amonico (FAS)

Acidular con 1 cm® de H,SO, 1+3, un dm?® de agua destilada
recientemente hervida y enfriada. Disolver 1,106 g de Fe(NH,),(SO,),
6H,0 en una porcion del agua aciduladay completar avoliimen (1 dm’)
con la misma agua.

I em?® de solucion equivale a 100 g de Cl,

Esta solucion se puede usar durante un mesy el titulo se puede
verificar contra una solucion patron de dicromato de potasio.
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Yoduro de Potasio cristales.

Solucion de Yoduro de Potasio 0,5 g/ 100 cm®. Preparada fresca
cada vez que se use en agua recientemente hervida y fria.

Solucién 0,1 N de dicromato de potasio.

Disolver 4,904 g de K,Cr,0, anhidro en agua y diluir a 1 dm?.
Almacenar en frasco con tapén de vidrio.

Indicador de difenilaminosulfonato de bario. Disolver 0,1 g de
(C,H,NHC.H,-HSO,),Ba en 100 cm? de agua destilada.

Titulacion del Sulfato Ferroso Améonico

A una alicuota de 100 ml de FAS, Afiadir 10 cm® de H,SO, 145,
5. cn:r" de H,PO, concentrado y 2 cm?® de indicador de
difenilaminosulfonato de bario y titular con la solucién patrén de

dicromato de potasio hasta que un color violeta que persista por 30
segundos indique el punto final.

Determinaci6n de las especies de cloro libre presentes

Procedimiento (Para concentraciones maxima de 5 mg dm-. Si

Se esperan concentraciones mayores, se debe diluir cuantitativamen-
te la muestra.)

a) Cloro libre

Colocar 5 cm® de solucién reguladora de fosfato y 5 cm? de
so_lucion indicadora de DPD en un erlenmeyer de 500 cm?3; afiadir una
alicuota de 100 cm? del agua que se va a analizar y mezclar. (Si la

mue§Ua se anade antes que la solucién reguladora, la prueba no
funciona).

Titule répidam?nte hasta que desaparezca el color rojo [Lectura
A]. Reserve la soluci6n para determinar monocloroamina.

b) Monocloroamina

A la solucién reservada en a), anadir 2 gotas de solucién de KI

y mezclar. Continuar la titulacién hasta que el color rojo desaparezca
denuevo [Lectura B]. Reservela solucién para determinar dicloroamina.

¢) Dicloroamina

A la solucion reservada en b) anadir 1 g de KI y mezclar hasta
disolver. Dejar en reposo por 2 minutos y continuar la titulacién hasta
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que desaparezca ¢l color rojo [Lectura CJ]. Para concentraciones de
dicloroamina superiores a 1 mg dm=, dejar en reposo 2 minutos mas
y sivuelve a aparecer el color es porque la reaccion no ha terminado.
Cuando se esperen concentraciones muy pequefias de dicloroamina
se puede efectuar esta titulacion anadiendo solo 0,5 g de KI.

d) Cloro Total

A otra alicuota de 100 cm? preparada como se describié en a),
anadir 1 g de KI, mezclar para disolver, dejar en reposo 2 minutos y
titular.

€) Cloro Total Combinado (Monocloroaminas + Dicloroaminas)

A una solucién reservada como en a), afadir 1 g de KI, mezcl
para disolver, dejar en reposo 2 minutos y titular. :

f) Tricloruro de Nitrégeno

Anadir 1 gota de solucion de KI en un erlenmeyer de 250 cm®,
agregar 100 cm?® de muestra y mezclar. En otro erlemeyer de 500 cm?®
mezclar 5 cm? de solucién reguladora y 5 cm? de solucién indicadora
de DPD. Pasar cuantitativamente el contenido del primer erlenmeyer
sobre el segundo y titular rapidamente con la solucién patrén de
sulfato ferroso [Lectura NJ.

Calculos
Considerando alicuotas de 100 cm® de muestra sin diluir y

solucién patrén de sulfato ferroso aménico cuya concentracién co-
rresponda a 1 cm?® = 1 mg de cloro como Cl, dm®.

Lectura NCIl, ausente NCl_,oere

A Cloro libre Cloro libre

B-A NH,CI1 NH,CI

C-B NH,CI NH,CI + %NCl,
N - Cl, libre + ¥%2NCl,
2(N-A) - NCl,

C-N - NH,CI

En el caso que la monocloroamina esté presente con NCl, estara
incluida en la lectura N, en cuyo caso se obtiene NCI, de 2(N-B).
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Si el diéxido de Cloro (ClO,) esta presente, la quinta parte de su
concentracion se incluye en la lectura del cloro libre (Lectura A)

Para mas detalles sobre el principio aplicado. condiciones

operativas, interferencias, precision y exactitud debe consultarse la
fuente original y la norma ICONTEC 903.

4.3.3.18 Acido Sulfiirico o Sulfatos

a.Determinacién cualitativa: a unos 10 cm?® de agua, agregar
unas gotas de acido clorhidrico concentrado y solucién de cloruro de

bario. Un enturbiamiento o precipitado blanco indica la presencia de
sulfatos.

b. Determinacién cuantitativa: S.M. 426 C/85 Adaptado
Reactivos

Cloruro de bario al 10 %

Cloruro de sodio al 24 %

Glicerina 1:1

3Patrc‘m de sulfato de sodio anhidro, preparado en tal forma que
1cm®=0,1 ppm de S0,.

Curva patrén:

asis Medir alicuotas del patron en frascos volumeétricos de 50 cm3,
0 cm? =blanco
10 cm®<=1 ppm
20 cm®=2 ppm
30 cm?®=3 ppm
40 cm®=4 ppm
Agregar a cada frasco 4 cm?® de glicerina, 2 cm3 de la solucién de

cloruro de sodio y 2,5 cm? de solucion de cloruro de bario., Agitar por
rotacion, completar el volumen con agua y leer en el colorimetro
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usando un filtro de 425 nm. Construir la curva patrén de concentra-
cién contra absorbancia.

Para la determinacion de sulfatos en la muestra, repetir el
procedimiento usado para la construccion de la curva de calibracion,
partiendo de alicuotas adecuadas de acuerdo con el contenido de sul-
fatos. Estas alicuotas pueden ser, por ejemplo, de 10a25cm®del agua.

Un método menos exacto, pero suficiente en trabajos de rutina,
consiste en preparar, como en el caso anterior, soluciones conocidas
de sulfato de sodioy colocarlas en tubos de Nessler; agregara cadauna
el mismo volumen de solucién de cloruro de bario y comparar la
turbidez producida con la de una muestra del agua en examen,
preparada en las mismas condiciones.

El cloruro de sodio y la glicerina se pueden reemplazar por una
solucién reguladora preparada con cloruro de magnesio, nitrato de
potasio, acetato de sodio y acido acético de la manera descrita en el
método oficial SM 426C.

4.3.3.19 Acido Fosférico o Fosfatos
Determinacion Cuantitativa
Reactivo

Solucion de molibdato de amonio: Disolver en caliente 15
gramos de molibdato de amonio en 100 cm?® de agua destilada. Dejar
enfriary agregar poco a pocoy agitando, sobre 100 cm®de una solucion
acuosa de acido nitrico 1:1.

Determinacién Cualitativa

Agregar unos 10 cm? de la muestra unos cristales de nitrato de
amonio, unas gotas de acido nitrico y unos 5 cm® de solucién de
molibdato de amonio. La aparicién de un precipitado amarillo indica
la presencia de fosfatos.

Para {6sforo combinado es necesario mineralizarlo por digestion
acida. Ver otros métodos en el SM 424/85.

4.3.3.20 Gases Disueltos
4.3.3.20.1 Acido Carbénico Total

Puede utilizarse el método gravimétrico de Winkler, producien-
do hidrégeno en un volumen medido del agua (por ejemplo 100 cm?),
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por adicién de cinc o acido clorhidrico y haciendo pasar el gas lavadc
y desecado, por un tubo de absorcién cargado con KOH. Por este
procedimiento, el hidrégeno desaloja el acido carbonico librey el delos
bicarbonatos que se ha puesto en libertad por la acciéon del HCI. La
diferencia de peso del tubo de absorcion después y antes de pasar el
gas, corresponde al acido carbénico total.

4.3.3.20.2 Acido Carbénico de los Bicarbonatos

Titular 100 cm?® del agua con HC1 0,1 N utilizando como indica-
dor 1 o 2 gotas de solucién acuosa de anaranjado de metilo al 0,1 %.
1 cm*de HC1 0,1 N = 2,2 mg de acido carbénico de los bicarbonatos =
2.2 mg de acido carbénico combinado o semicombinado.

4.3.3.20.3 CO, Libre

Como la determinacion es larga y dispendiosa, puede obtenerse
por calculo, restando del 4cido carbénico total el de los bicarbonatos.

4.3.3.20.4 CO, Agresivo

. Método adoptado en la catedra de analisis industriales Dpto. de
Quimica, Fac. de Ciencias, U. N. Bogota.

) Se pugdp calcular por medio de Tablas especiales, conociendo la
rlqueza en acido carbénico combinado y libre.

Puede también determinarse directa G
. mente por un meétodo
volumétrico, aprovechando su poder disolvente sobre el marmol:

Procedimiento:

~ Enunfrasco de 500 cm? de capacidad, colocar 2 a 3 gramos de
marmol en polvoy llenarlo con el agua que seinvestiga. Tapar el frasco
herméticamente, agitar fuertemente y dejarlo en reposo por 1 a 3 dias.
Medir con una pipeta 100 cm?® del agua clara y valorarla con HC1 0,1

N en presencia de anaranjado de metilo.
Descontarde la cantidad obtenida, laencontrada en la titulacion

del acido carbénico de los difererites bicarbonatos en el agua no tra-
tada y multiplicar la diferencia por 2,2.

4.3.3.21 Demanda Quimica de Oxigeno (DQO). S.M. 508
A/85

Reactivos

Solucién de bicromato de potasio 0,25 N (Disolver 12,25 gen 1 dm?d).
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Sulfato mercurico cristalizado.

Soluciéon de acida de sulfato de plata: Disolver 1 gramo de sulfato
de plata en 75 cm? de acido sulftirico concentrado.

Indicador de ferroina: Disolver 1,485 gramos de o-fenantrolina
monohidrataday 695 mgde FeSO, 7H,0 en 100 cm®de agua destilada.

Solucién de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado 0,1 N:
Pesar 39,21 gramos de FeSO,(NH,),SO, 6H,0 disolver en agua desti-
lada y completar a 1 dm?.

Procedimiento
Para muestras con un DQO > 50 mg/dm?

En un matraz de 300 cm?® de capacidad, colocar 0,4 gramos de
sulfato mercurico, 10 cm? de la solucién de bicromato de potasioy 20
cm? de la muestra de agua, previamente homogenizada (puede ser en
una batidora eléctrica) y pasada por un tamiz de 0,5 mm de porosidad;
agregar unas perlas de vidrio para regular la ebullicién y 30 cm® de la
solucion acida de sulfato de plata, cuidando de afiadirla lentamente,
por la pared del matraz y con permanente refrigeracién. Conectar el
matraz a un refrigerante de reflujo y hervir 2 horas, evitando saltos del
contenido y escapes de vapor. Dejar enfriar y lavar sobre el mismo
matraz el pico del refrigerante con ayuda de agua destilada. Titular el
exceso de bicromato con la soluciéon de sulfato ferroso, en presencia
de 2 a 3 gotas de indicador. El punto final se logra con un viraje brusco
del verde azulado al pardo rojizo.

Conducir un blanco en las mismas condiciones.
El DQO se calcula segiin la siguiente féormula:

(a-b)cx8.000
(mg/dm?® DQO =

cm?® muestra
Donde:

a =cm? de solucioén de sulfato ferroso usados en el blanco
b =cm? de solucion de sulfato ferroso usados en la muestra

¢ =Normalidad de la solucion de sulfato ferroso
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Para muestras con DQO < 50 mg/dm?, seguir el mismo proce-
dimiento, pero utilizando solucién de bicromato de potasio 0,025 Ny
solucién de sulfato ferroso 0,01 N,

4.3.3.22 Determinacion de Aceite y Grasa

Meétodo propuesto por CruzL. E. Laboratorio de Aguas, Instituto
de Ensayos e Investigaciones U. N. Bogota

Toma de Muestras

Tomar un dm?® de agua de la fuente, teniendo cuidado que sea
representativa, en un frasco de vidrio previamente marcado al volu-
men deseado y provisto de tapones de vidrio. El tapon no debe tocar
la superficie del liquido. Acidular con 5 cm? de H,SO, para inhibir la
accion bacterial durante el almacenamiento y transporte.

Determinacién

. Romper la emulsién presente acidulando con mas H,S50,, ana-
diendo NaCl y agitando. Filtrar toda la muestra, con ayuda de vacio,
en un embudo buchner provisto de un medio filtrante que consiste en

un disco de muselina que soporta tierra de infusorios en un espesor
aproximado de 0,5 cm de alto.

Secar la cama filtrante con el residuo a 80 °
o
constante, C hasta peso

Pasar cuantitativamente a un disco de papel d
L e filtro y enrollar
para evitar pérdidas en la extraccion. pap d

Extraer por medio de un equipo soxhlet (Figura 1.8) o goldfish

utilizando una cantidad apropiada de n-hexano o de & 5
con puntos de ebullicién entre 35 y 60 °C, € éter de petroleo

. Eliminar el solvente por destilacion Y evaporacion y secar el
residuo oleoso hasta peso constante,

4.3.3.23 Fenoles. S.M. 510 B/85
Aparato

Destilador de vidrio con uniones esmeriladas y de 1 dm? de
capacidad.

Reactivos
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Todas las soluciones deben prepararse con agua destilada libre
de fenoles y cloro.

Solucién de sulfato de cobre: Disolver 100 gramos de CuSO,
5H,O en agua y completar a 1 dm?®.

Solucion de acido fosforico: Diluir 10 cm®de H,PO,del85%a 100
cm?® con agua destilada.

Solucién de cloruro de amonio: Disolver 50 gramos de NH,Cl en
agua destilada y diluir a 1 dm?.

Solucién de aminoantipirina: Disolver 2 gramos de 4-amino-
antipirina en agua destilada y diluir a 100 cm®. Esta solucién debe
prepararse fresca cada vez que se va a usar.

Solucién de ferricianuro de potasio: Disolver 8,0 gramos de
K,Fe(CN), en agua destilada y diluir a 100 cm?®. Filtrar si es necesario.
Debe preparase fresca cada semana.

Cloroformo

Sulfato de sodio anhidro granular
Hidréxido de amonio concentrado
Procedimiento

A una muestra de 500 cm? de agua en el balén de destilacion,
anadir 5 cm?® de solucién de sulfato de cobre y controlar el pH a 4.0 con
solucién de H,PO .- Destilar hasta recibir 450 cm?® _de dgsti!ado.
Interrumpir el calentamiento. Cuando cese la ebullicién, aiadir 50
cm? de agua destilada al balén de destilacién y continuar destilando
hasta completar 500 cm?® de destilado.

Colocar 500 cm? del destilado, o una alicuota que ng contenga
mas de 50 g de fenol, en un vaso de precipitados de 1 dm®.

Preparar un blanco con 500 cm?® de agua destiladay series de 500
cm? de liquido que contengan 5, 10, 20. 30, 40y 50 g de fenol.

Afiadir a la muestra y a los patrones 10 cm?® fle solucion de
cloruro de amonio y ajustar a pH 10 * 0,2 con soluci6én de hidréxido
de amonio concentrado.

Trasferir cuantitativamente a embudos de separaciéon de 1 dms,
anadir 3 cm? de solucién de aminoantipirina, mezclar bien y afadir 3
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cm?® de solucién de ferricianuro de potasio. Mezclar bien y dejar en
reposo 3 minutos para que desarrolle el color. La solucién debe quedar
clara y ligeramente amarilla.

Extraer inmediatamente con 25 cm? de cloroformo, agitando y
dejandoenreposo 10 veces consecutivas. Filtrar la capa de cloroformo
por sulfato de sodio anhidro soportado en papel de filtro y leer la absor-
bancia en los extractos cloroférmicos secos. La longitud de onda apro-
piada es de 460 nm. Graficar absorbancia contra concentracién de
fenoly calcular el contenido de la muestra sobre la curva de calibracién.

4.3.3.24 Sustancias Activas al Azul de Metileno. S.M. 512 B/85

Reactivos

Solucién patrén de sulfonato: Disolver 1 gramo de ingrediente
activo de sulfonato de alquil bencilo, Lauril Sulfato de Sodio (Dodecil
Sulfato de Sodio) C,,H,,0SO,Na en agua destilada y evitando la
agitacién, diluir hasta 1 dm? de solucién. Diluir 10 dm?® de esta

solucién madre a 1 dm?con agua destilada. 1 cm?contiene 0,01 mgde
ingrediente activo.

Solucién indicadora de fenolftaleina al 1 % en alcohol del 50 %.

Solucién de hidréxido de sodio 1 N. Disolver 40 gramos de NaOH
y diluir a 1 dm? con agua destilada.

Solucién de acido sulfirico 1 N: Verter 27 cm? de H,SO, reactivo

gr. sp. 1,84 y 94 % H,S0,, sobre 250 cm® de agua, enfriando con bafio
de hielo. Diluir esta solucién a 1 dm?.

Cloroformo grado R.A.

Reactivo de azul de metileno:

. Soluci6n A: Disolver 0,100 gramos de azul de metileno en 100
cm?® de agua destilada.

Sglucién B: Verter 6,8 cm? de acido sulfarico concentrado sobre
500 cm? de agua destilada y disolver en esta solucién 50 gramos de
fosfato monosédico nonohidratado NaH,PO, H,O.

Transferir una alicuota de 30 em?® de la solucién A a un matraz
aforado de 1 dm?.
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Diluir con la solucion B y agitar hasta disolver completamente.
Completar el aforo con agua destilada y agitar para homogenizar.

Solucion lavadora: Verter 6,8 cm? de acido sulfarico concentra-
do sobre 500 cm® de agua destilada en un vaso de precipitados. Disol-
ver completamente en la solucién acida 50 gramos de NaH,PO, H,O.
Transferir cuantitativamente a un matraz aforado de 1 dm®y completar
a la marca con agua.

Procedimiento
Preparacioén de la Curva de Calibracién:

En embudos de separacién de 500 cm® de capacidad y preferible-
mente con tapones de teflén, colocar alicuotas de 1, 3, 5,7, 9, 11, 13,
15 y 20 cm?® de la solucién patrén de sulfonato. Anadir en cada uno
agua suficiente para completar un volumen de 100 cm?.

Alcalinizar la solucién afnadiendo solucién de NaOH 1 N gotad a
gota, usando fenolftaleina como indicador. Eliminar el color rosado
con una gota de acido sulfurico 1N.

Afadir 10 cm?® de cloroformo y 25 cm® de reactivo de azul de
metilenoy agitar por 30 segundos para extraer. Dejar separar las fasesi
Drenar la capa de cloroformo a otro embudo de separacién lavandole
tubo de salida del primero con unas gotas de cloroformo. Repetir ‘2
extraccion tres veces usando porciones de 10 cm®de clorofon_no cad(a)
vez combinando todos los extractos en el segundo embudo. Anadir 5
cm® de solucién lavadora y agitar cuidadosamente por 30 segundos.
Dejar en reposo y drenar la capa cloroférmica a través de lana de vidrit;
recibiéndola en matraces volumétricos de 100 cm®. Repetir €
lavado dos veces mas con 10 cm® de cloroformo cada vez. Lavar 1a
lana de vidrio y el embudo con cloroformo recogiendo todo el
solvente en el matraz. Completar a volumen con cloroformo y mezclar
bien. )

Determinar la absorbancia de la solucién a 652 nm contra el
blanco de cloroformo y graficar absorbancia contra concentracion en
mg/dm?.

Determinacion en la Muestra:

Seleccionar el volumen de la alicuota que debe tomarse de la
muestra segun la concentracién esperada de ingrediente activo asi:
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400 cm?® para concentraciones menores de 0,08 mg/dm?
250 cm?® para concentraciones menores de -0.40 mg/dm?
100 cm?® para concentraciones menores de 2,0 mg/dm?
20 cm? para concentraciones menores de 10 mg/dm?

Diluir a 100 cm?® si la muestra es menor de este volumen o
trabajar con toda la muestra en los casos restantes. Aplicar el mismo
procedimiento efectuado para construir la curva patrén iniciando en
: “Alcalinizar la solucién ..."”, teniendo cuidado que si en la etapa de la
extraccion cloroformica el color azul en la fase acuosa desaparece o se
empalidece, se debe descartar la muestra y repetir la determinacion
usando una alicuota méas pequena.

Calcular los mg/dm? de sustancias activas al azul de metileno
interpolando la absorbancia leida para los extractos de la muestra
sobre la curva patrén.

Figura 4.2. Sistema Modular para andlisis de elementos minerales por

colorimetria, por flujo continuo. Flow Inyection Analysis TECATOR . Utilizado
principalmente en andlisis de aguas.
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CAPITULO V

VINO - AGUARDIENTES Y
LICORES

5.1 INTRODUCCION

La bebidas son productos incorporados a la dieta alimenticia,
que se caracterizan por el suministro de agua al organismo, a veces
en cantidades considerables. Ademas del agua, pueden aportar otras
sustancias estimulantes, nutritivas o aromaticas.

Las bebidas se pueden dividir en dos grandes grupos:
a) Bebidas estimulantes

b) Bebidas hidricas

Las bebidas estimulantes comprenden:

Las bebidas alcoholicas, que ademas de agua, aportan alcohol
al organismo, siendo este un producto energético y estimulante del
sistema nervioso, que produce 7 calorias por cada gramo de alcohol.
El alcohol puede provenir de la fermentacién de materias primas ricas
en azucares como en el vino y la cerveza, o de la destilacién de
productos fermentados, como en los aguardientes y las que se
preparan con alcohol, agua aziicar y sustancias aromaticas o nutri-
tivas, llamadas licores y entre los cuales podemos mencionar las
Cremas de Licor, las cuales se expenden en el comercio con diversos
nombres. Las bebidas estimulantes no alcohslicas, ¢jercen una
accién excitante sobre los centros nerviosos y otros 6rganos; son de
gran consumo entre nosotros el café, el té y el chocolate.
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Siendo las bebidas muy numerosas, nos ocuparemos solo de las
alcoholicas de mayor consumo. Su control de calidad tiene por objeto
establecer las condiciones en que se encuentran, especialmente desde el
punto de vista higiénico. En la determinacién de sus componentes, se
establecen también los limites de tolerancia de deterrninadas sustancias
ylasadulteraciones que son frecuentes debido a su costo elevado. Existen
una serie de determinaciones comunes a todas las bebidas, tales como la
del contenido de cenizas, analisis de estas, acidez, extracto, etc, ademas
del alcohol y los productos volatiles que se forman en los procesos de
fermentaci6n o afiejamiento. A veces es necesario llevar a cabo determinacio-
nes especiales como sacarina, colorantes no permitidos, alcohol metilico, etc.

En los capitulos siguientes describiremos los procesos basicos
de obtencién de bebidas alcohélicas tan importantes como la cerveza

y el vino y los métodos de analisis mediante los cuales se ejerce su
control de calidad.

5.2 VINO. DEFINICION

Segun lo propone el Instituto Colombiano de Normas Técnicas
se puede llamar vino al producto resultante de la fermentacién
alcohélica normal del mosto de uvas frescas y sanas o del mosto
concentrado de uvas sanas, sin adicién de otras sustancias y con una
graduacic‘m minima de 10° alcoholimétricos.

5.3 COMPOSICION QUIMICA

Los componentes del vino son los siguientes:
a) Agua: Esta corresponde al 80 % de la composicién total.

b) Al(;ohol: Los vinos contienen alcohol etilico en una proporcién
de 12 al 18 % en volumen. La fuerza del vino se origina en su contenido

alcohélico, que procede casi en su totalidad de 1a fermentacién del jugo
de la fruta.

Cuando un vino se enr

« iquece en alcohol el procedimiento se
denomina “encabezado”. q p

Ademas del etanol, se encuentran alcoholes de 3 y 4 carbonos. El
metanol no deberia estar presente debido a su caracter téoxico.

c) Glicerina: Esta sustancia se origina durante la fermentacion.

Esta propiedad la hace util como criterio analitico para distinguir
entre vinos naturales y sintéticos,
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d) Aldehidos y Esteres: Estos compuestos se forman durante el

proceso de ariejamiento natural de los vinos.

e) Azucares: El aziicar que normalmente se encuentra en los
vinos es el de frutas o fructuosa. El contenido de aziicar en el producto
varia ampliamente y se utiliza para clasificar los vinos. En los vinos
generosos se suele agregar sacarosa al mosto, después de terminada
la fermentacion.

Vinos secos 5 - 6 gramos de aztcar/dm?
Vinos semisecos 50 - 60 gramos de azucar/dm?
Vinos dulces mas de 80 gramos de azucar/dm?

f) Acidos organicos: En el vino se encuentran dos clases de
acidos. Unos constituyen la acidez fija y los otros la acidez voltil. Los
primeros son principalmente tartarico, citrico, succinico, malico y
lactico; los segundos comprenden los acidos acético, férmico, butirico
Yy propidnico.

g) Taninos: Provienen directamente de la semilla de la uva. Es
conveniente su contenido en cantidades moderadas ya que proporcio-
na cierta astringencia a la bebida (vinos tintos).

h) Materias colorantes: Estas provienen normalmente de la uva
Yy se conocen con el nombre de enocianina.

i) Gomas: Las gomas estén constituidas por materias pépticas de
origen vegetal. Determinan el gusto del vino e influyen sobre su
densidad.

J) Sustancias Nitrogenadas: Estos compuestos se encuentran en
forma de nitratos.

k) Sustancias minerales: El potasio es el principal elementoy se
encuentra entre 1,5y 3,0 mg/dm?. El sodio y el magnesio también se
encuentran presentes. No deben hallarse hierro, cinc, ni cobre.

- Normalmente se encuentran cloruros y sulfatos.

5.4 DEFINICIONES Y CLASIFICACIONES

Los tipos de vinos que se expenden en el comercio son numero-
sos, de suerte que ha sido necesario agruparlos con el objeto de
poderlos clasificar.
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El ICONTEC ha clasificado los vinos en: Vinos de mesa, vinos
licorosos, generosos o de postre, vinos espumosos y gasificados y
vinos de fruta.

En la siguiente Tabla se resumen las clasificaciones propuestas
por este organismao.

TABLA 5.1 CLASIFICACION GENERAL DE LOS VINOS

Vino de mesa Segun su procedenciay  Fino
tiempo de arfiejamiento Corriente
Ordinario o Inferior

Corriente

Alcoholizado seco o dul
ce Alcoholizado y
edulcorado

Segiin su elaboracién

Vinos lico-
rosos, gene-
rosos o de
postre

De uva

De otra fruta
determinada Pasito
De frutas (varias)

De una region determi-
nada

Segun su origen

Champarna
De otraregion determi-
nada

Segiin su origen

Vinos espu-
mosos y gasi-

ficados Licor de expedi

) cién, seco, semi-
Segun su obtencién seco, semidulcey dulce
L Natural o Bruto

( Abocado (semidulce
agradable) Seco Anejo
Espumoso Gasificado
carbonatado
Generoso o licoroso
Compuesto
Tipo Vermuth dulce o
seco
Quinado
Sidra

| Perada

Vinos de Frutas

Inés Bernal de Ramirez 227
OTRAS CLASIFICACIONES
( Blancos
Por su Tintos
Color Clarete o rosado

L Amontillado

4

Secos
Por su contenido . Dulces
de azticares | Abocados

5.4.1 Vinos de Mesa

Se da el nombre de Vino de Mesa a los vinos que una vez
terminados, es decir, convenientemente estabilizados, se destinan al
consumo. Pueden ser o no, sometidos a proceso de afiejamiento. Se
distinguen tres categorias: Finos, corrientes y ordinarios o inferiores.
Contienen generalmente 14° alcoholimétricos como maximo.

Los Finos provienen de cepas escogidas y que después de un
afiejamiento no inferior a dos afos, han adquirido un conjunto
completo y armoénico de cualidades organolépticas tipicas.

Los Corrientes son aquellos que han sido sometidos a un
proceso de afiejamiento no inferior a un afio y cuyas caracteristicas
organolépticas no corresponden a las condiciones fijadas para los
Finos.

Los Ordinarios o Inferiores son aquellos que proceden del orU_JO
fermentado o del prensado, filtrado y centrifugado de borra; también
aquellos que no han sido debidamente adecuados para practicas
permitidas y cuyo proceso de aniejamiento se extendié por un periodo
no inferior a 6 meses.

Segtin la Norma ICONTEC No. 1244 los vinos de mesa deben
cumplir los requisitos analiticos que se muestran en la Tabla 5.2
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TABLA 5.2 REQUISITOS PARA LOS VINOS DE MESA

Requisitos Minimos Maximos
Alcohol etilico, en grados
alcoholimétricos a 20°C 10
Sacarosa, % en masa Exento
Azucares reductores totales,
en g/dm?3 - 50
Acidez total expresada como
acido tartarico, en g/dm? 4,0 8.00
Acidez volatil expresada como
acido acético, en g/dm? - 0.8
Identificacién de colorantes
artificiales Negativo
Sulfato como sulfato de
potasio, en g/dm? - 2.0
Anbhidrido sulfuroso total,
en g/dm? - 0,35
Acido sérbico, en ppm - 150
Cloruros como cloruro de
sodio, en g/dm? - 1,0
metanol, en % - 0.1
Hierro como Fe, en ppm - 5.0
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5.4.2 Vinos Licorosos, Generosos o de Postre

Los vinos Licorosos, generosos o de postre son aquellos que
proceden de la fermentacion alcohélica del mosto de uvas o de frutas
y que han sido encabezados o no con alcohol, siempre que el grado
alcoholico proceda en su mayor parte de la fermentacion del azucar
inicial del mosto y cuya riqueza alcohédlica no sea inferior a 14° Gay
Lussac.

Estos vinos se clasifican asi:
a. Segun su elaboracién en:
- Vino licorosos, generoso o de postre

- Vinos licorosos, generosos o de postre alcoholizado que pueden
ser secos o dulces

- Vino licoroso, generoso o de postre alcoholizado y edulcorado,
con adicion de aztcar, caramelo de uva, mistela o arrope.

b. Segun su origen en:
- Vino licoroso o generoso de uva

- Vino licoroso o generoso de frutas se designa con el nombre de
la fruta de la cual proviene o se denomina “de frutas” si proviene de
varias.

- Vino licoroso o generoso con denominacién de origen, es decir
cuando se da el nombre de la region de origen de la vid. Se utiliza
cuando se sabe que las vides de determinada zona dan vinos con
caracteristicas diferenciales, debidas al medio natural, su elaboracion
y crianza.

Estas clasificaciones se pueden combinar para diferenciar mejor
el producto dando origen a denominaciones tales como:

- Vinos licorosos o generosos de uva

- Vinos licorosos de uva, con denominacién de origen

- Vinos licorosos o generosos de fruta

- Vinos licorosos, generosos secos

- Vinos licorosos, generosos dulces
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Las condiciones analiticas fijadas por el ICONTEC para estos
productos son las siguientes (Norma 1470).

TABLA 5.3 REQUISITOS PARA LOS VINOS GENEROSOS O DE POS-

TRE

Requisitos Vinos licorosos generosos
secos dulces
min. max. min. mMax.

Contenido de alcohol (gra-

do alcoholimétrico GL) 14°| 24° 14° | 24°

Acidez volatil expresada co-

mo acido acético (g/100 cm?)

(Excluyendo el S0,) - 0,14 - 0.14

Acidez total expresada como

acido tartarico (g/ 100 cm?)

(Excluyendo el SO,) 0,5 0,98 0,5 10,98

Aztucares reductores totales

en g/dm3 - 50 120] -

Extracto seco total en

g/dm? 10 - 130 -

Metanol en mg/dm? - 150 - 150

5.4.3 Vinos Espumosos y Gasificados

Definiciones

Vino espumoso o espumante es el que esta embotellado a una
presion no menor de 4 atmésferas a 20 °C y cuyo anhidrido carbénico
proviene exclusivamente de una fermentacién alcohélica en envase

cerrado. Esta fermentacién puede ser obtenida por la adicion de
sacarosa y levaduras seleccionadas.

_ Vino gasificado o carbonatado es el que ha sido adicionado con
anhidrido carboénico puro, en el momento de ser embotellado.
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Clasificacion:

Los vinos espumosos se dividen:

Segun su origen en espumosos de otra regiéon y Champana, que
es el procedente de la region francesa de Champagne, producido bajo
las normas francesas que regulan dicha denominacién.

Segun su obtencion se pueden distinguir las denominaciones:

Licor de expedicién, seco, semiseco, semidulce y dulce en cuya
fabricacién se permiten adiciones de sacarosay vino y brandy de uva.

Natural o Bruto: Producto obtenido sin ninguna adiciéon de las
nombradas.

Segun el ICONTEC (Norma 1588), estos vinos deben cumplir los
siguientes requisitos.

TABLA 5.4 REQUISITOS PARA LOS VINOS ESPUMOSOS Y GA

SIFICADOS

Vinos Vinos

Requisitos

espumosos gasificados

min. max. min. max.
Contenido de alcohol (gra-
do alcoholimétrico GL) 10 13 10 13
Presion a 20 °C, en Pa 4,053x10° - 4,053x10% -
Acidez volatil expresada co-
mo acido acético (g/dm?3) - 1,2 - 1,2
Acidez total expresada como
acido tartarico (g/dm?) 4,0 4,75 4,0 8,75
Extracto seco total en
g/dm? 12 30 12 30
Metanol en % - 0.1 - 0.1
Anhidrido sulfuroso total
en g/dm? - 0,10 - 0,10
Identificacion de colorantes NEGATIVO




232 Analisis de Alimentos

5.4.4 Vinos de Frutas
Definiciones:

Segun el ICONTEC (Norma 708), se le da el nombre de vino de
frutas a la bebida proveniente de mostos de frutas frescas, distintas
de la uva, sometidos a la fermentacién alcohélica y que han sufrido
procesos semejantes a los exigidos para los vinos.

En el comercio se pueden encontrar los siguientes tipos de vinos
de frutas:

Vino de Frutas Abocado: El que no puede clasificarse ni como
seco ni como dulce y tiene un gusto semidulce agradable.

Vino de Frutas Seco: El que no contiene azacar sin fermentar o
contiene muy poca.

_ Vino de Frutas Anejo: El que tiene como minimo dos arios de
anejamiento.

. Vino de Frutas Extra Afiejo: El que tiene mas de cinco aros de
aniejamiento.

Vinode Frutas Espumoso: Aquel que se expende en botella auna
presion no inferior a 4,05 x 105 Pa a 20 °C y cuyo anhidrido carbénico
proviene exclusivamente de una segunda fermentacién alcohélica en

€nvase cerrado. Esta fermentacion puede ser obtenida por la adicién
de sacarosa.

Vino de Frutas Gasificado o Carbonatado: Aquel cuya eferves-

(f:entc;ia se obtiene por incorporacién de anhidrido carbonico a vinos de
rutas,

V§nq d'e Frutas Generoso o Licoroso: El que tiene 13 °
alcoholimétricos o mas, obtenido por mezcla de vinos de frutas con
mistela de frutas o con mosto concentrado de frutas.

. Los vinos de frutas generosos o licorosos presentan caracteris-
ticas semejantes a los productos con designaciones genéricas o
geograficas podran llevar palabras como “Tipo” o “Estilo” seguidos de
313 del;xontﬁnacién correspondiente. Ejemplos: “Tipo Oporto”, “Estilo

erez”, etc.

Vino de Frutas Compuesto: El que contiene no menos de 70% en
volumen de vino de frutas, adicionado o no de alcohol, sustancias
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amargas, estimulantes o aromaticas permitidas, aziicares o mosto
concentrado. Se podra emplear el caramelo como colorante.

Vinos de Frutas Tipo Vermuth: Vino de frutas compuesto,
aromatizado con la mezcla de extractos de hierbas, especias y otros
productos vegetales, con un contenido de alcochol comprendido entre 15°
y 18° alcoholimétricos; fabricado de tal manera que el producto posea el
gusto, aroma y caracteristicas generalmente atribuidas al vermuth.

Vino de Frutas Tipo Vermuth Dulce: Vino de frutas tipo vermuth
que tiene como minimo 30 gramos o mas de azticar, expresados como
azucar invertido, por decimetro ciibico (g/dm® y un contenido de
alcohol entre 15° y 18° alcoholimétricos GL. a 15 °C.

Vino de Frutas Tipo Vermuth Seco: Vino de frutas tipo vermuth
que tiene menos de 30 gramos de azucar, expresado como azucar
invertido por dm?®y un contenido de alcohol comprendido entre 15°y
18° alcoholimétricos GL a 15 °C.

Vino de Frutas Quinado: Vino de frutas adicionado de la
maceracioén o infusién de Quina calisaya o de tintura de quina.

Sidra: Bebida obtenida por fermentacion alcohélica del mosto de
manzana fresca industrialmente sanas, con adicién o sin ella de mosto
de pera, en una proporcién no superior a 10 %. Puede gasificarse y
edulcorarse con sacarosa posteriormente.

Perada: Bebida obtenida por fermentacion alcohélica del mosto
de peras frescas industrialmente sanas. Puede gasificarsey edulcorarse
con sacarosa posteriormente. '

Los requisitos que deben cumplir los vinos de frutas se resumen
en la siguiente Tabla (ICONTEC N. 708)

TABLA 5.5 REQUISITOS PARA LOS VINOS DE FRUTAS

Requisitos Maximos Minimos

Contenido de alcohol (gra-
do alcoholimétricos GL) 18° 10°
Acidez volatil expresada co- :
mo Acido acético (g/100 cm?)
(Excluyendo el SO, y €1 CO,) 0.14
Acidez total expresada como
acido tartarico (g/100 cm?3)

(Excluyendo el SO, y €l CO,) 0,98 0,5

Metanol en mg/dm? 150
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5.4.5 Otras Clasificaciones

Los vinos se clasifican:

Por su color: En Blancos, tintos, claretes orosados y amontillados.
Por su contenido de azucar: En secos, dulces y abocados.

Los vinos blancos son obtenidos por fermentacion de mostos de
uvas blancas o de un mosto al cual se le han separado los orujos
inmediatamente después de la expresién de la uva.

Los vinos rosados o claretes son obtenidos por fermentacién de
mostos de uvas tintas y han estado en contacto con los orujos durante
Pocas horas, hasta producir un color rosado caracteristico.

Los vinos tintos son obtenidos de uvas tintas que han estado en
contacto con los orujos durante dos o tres dias.

Vinos amontillados, se les da este nombre a un tipo de vinos
generosos, de color palido y sabor a avellana, obtenidos por madura-
cién en tinajas de barro.

Vinos secos: Son aquellos que no contienen azucar sin fermen-
tar o sila contienen, su cantidad es tan pequena que no es perceptible
por catacién.

. Vino dulece; Vinos que contienen una apreciable cantidad de
azucar sin fermentar.

Vinos abocados: Los que no pueden clasificarse ni como secos
ni como dulces y cuyo gusto es agradable.

OTROS VINOS

Vino Pasito. Es e] vino elaborado con base en uvas asoleadas o
de uvas pasas.

5.5 MATERIAS PRIMAS UTILIZADAS EN COLOMBIA

En‘tjre las variedades de uvas que se han logrado aclimatar, pero
que son de cultivo limitado, podemos mencionar las siguientes:

d La variedad Isabella, uva pequena de color negro, bajo contenido
e azucares y rica en acidos, por lo cual es necesario corregir los

mostos ct_xando S€ usa esta variedad que es la mas utilizada en la
elaboracion de vinos. ‘
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Las variedades Riviera y Champaria, uvas grandes, de color negro
y blanco respectivamente, se usan para fabricar los vinos de mesa.

Entre las frutas distintas a la uva, se utilizan principalmente la
naranja, el banano y la pifia, que bien seleccionadas y con una fermen-
tacion adecuada dan los llamados Vinos de Frutas. El jugo de naranja da
un vino blanco de buena calidad, pero su acidez es un poco alta.

También se consideran materias primas aptas para la fabrica-
cién de vinos y vinos de frutas, segin las normas colombianas:

a. Los mostos de frutas producidos en el pais cuya concentracién
en azucares fermentescibles no sea inferior a 105 g/dms? de azacares
reductores totales.

b. Los mostos de frutas importados, concentrados de frutas, de
uva o de uva sulfitado.

c. Las uvas pasas.

5.6 PROCESO DE FABRICACION

El proceso de fabricacion del vino puede esquematizarse en los
siguientes pasos:

5.6.1 Selecciéon de Materia Prima

Se inicia en la recoleccién a mano en el campo, comunmente
llamada vendimia. La uva debe presentar el estado correcto de
maduracion. No debe estar sobremadura ni verde. Generalmente se
prefiere la fruta madurada en la planta ya que presenta una mayor
cantidad de azicares y poca acidez. La variacién de estos parametros
se debe controlar en el laboratorio.

5.6.2 Estrujado o Trituracién de la Uva

En este proceso se rompen los frutos y se extrae el jugo. El
procedimiento es mecanicoy para el equipo el material mas apropiado
es el acero inoxidable. Este proceso se complementa con un prensado
mediante el cual se separa el zumo de los hollejos y de las raspas.

Elzumo prensado constituye el mosto, compuesto principalmente
por agua, azucares glucosa y fructuosa, acidos libres como el malico
tartaricoy tanico; sales minerales como sulfatos y fosfatos, proteinas
y materias colorantes como la enocianina o enina que se encuentra en
las uvas negras.
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5.6.3 Correccion del Mosto

Antesde someter el mosto a la fermentacién, aveces es necesario
corregirlo si es pobre en azticares o si la acidez es excesiva. Para lo
primero se permite “chaptalizacion” ideada por Chaptal, la cual
consiste en la adicion de sacarosa o glucosa dentro de determinados
limites con el fin de aumentar el grado alcohdlico. Estos azucares
pueden adicionarse en forma de azticar seco, jarabes, mostos concen-
trados, arropes o mistelas.

Segun las Normas colombianas en general no se permite la
adicion de azticar a los caldos obtenidos con mostos importados o de
uvas pasas. En la produccién de vinos espumosos y gasificados, la
adicion de azacares al mosto no debe sobrepasar el limite de 105 g/
dm?, expresados como azticares reductores totales. En la fabricacion
de vinos de frutas, los mostos deben tener un contenido de azucares
totales reductores no inferior a 50 g/dm?>. Los mostos concentrados
pyeden diluirse hasta esta concentraciéon antes de la fermentaciéon,
an’adiendo agua potable. Si por el contrario los mostos son pobres en
azucar, se podra anadir aziuicar antes de la fermentacién en una
proporcién maxima de 160 g/dm?®.

Como la acidez del mosto tiene mucha importancia en la
fermentgcién, pParaunbuen trabajo delaslevaduras se permite bajarla
Eslfe;ﬂ;glcﬂaldt?l enyesado que consiste en precipitar los acidos como
dESUIHtar]0010£_1(?uando se parte del un mosto sulfitado, es necesario
St utilizando métodos fisicos que no alteren sensiblemente

Ha 1~ades. En la fabricacion de vinos generosos o de postre se
permite afiadir al mosto infusiones de maceracion de uvas, de ciruelas
pasas o de otras frutas, de plantas aromaticas o de hierbas inocuas.

Las Normas colombianas permiten usar para esta correccion el
tartrato’ de potasio y los carbonatos o bicarbonatos de potasio,
magnesio o calcio de calidad U.S.P o su equivalente. Para una acidez
baja es permitido aumentarla por adicion de acidos organicos, como

t?:irtanc_o paravinos blancos o una mezcla de tartarico y citrico paralos
vinos tintos.

5.6.4 Fermentacién

5.6.4.1 Fermentacién Tumultuosa

Una vez corregido el mosto se pasa a las cubas destapadas de
fermentacion, en donde se mantiene durante una semana a una
temperaturade 15 a 25 °C. Dyrante este proceso actiian espontanea-
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mente las levaduras naturales, Saccharomyces ellipsoides y
Saccharomyces apiculatus, que se encuentran originalmente en la
superficie del fruto y transforman el aztcar en alcohol y anhidrido
carboénico, el cual se desprende de una forma tumultuosa arrastrando
ala superficie las sustancias solidas, porlo cual hay que tener cuidado
de sumergirlas con alguna frecuencia para tener una fermentacion
adecuada. Las Normas colombianas permiten la adicion de levaduras,
cultivadas o no, asi como la adicién de nutrientes para las levaduras
tales como fosfato de amonio, fosfato de diamonio, sulfato de amonio,
glicerofosfato de amonio, carbonato de amonio y vitaminas. El tiempo
de fermentacion esta comprendido entre 15y 30 dias, segun el tipo de
vino que se desea obtener.

5.6.4.2 Segunda Fermentacion

Esta se efectua cuando se trata de la obtencion de vinos secos,
con el objeto de agotar el azticar presente. Se prefiere efectuarla en
toneles para evitar el riesgo de la acidificacién.

Consiste en separar el vino obtenido del orujo y someterlo a
fermentacion secundaria, para transformar en alcohol el aziicar que
hubiera podido quedar. Durante esta fermentacién lenta, que se
efecttia a una temperatura de 20 °C, se van depositando las llamadas
heces del vino, constituidas por tartrato doble de sodio y potasio
(cremor tartaro), levaduras, hollejos, etc, las cuales se separan por
trasiegos. Durante estos, el alcohol etilico se va combinando con los
acidos presentes para formar ésteres entre los que predomina el acetato
de etilo. Los ésteres producen buena parte del “bouquet” de los vinos.

5.6.5 Clarificacion

Se acostumbra agregar al vino sustancias clarificantes tales
como albiimina de huevo, gelatina, sangre, etc, con el objeto de darle
brilloy limpidez. Estas sustancias reaccionan con algunos componen-
tes del vino como el tanino y otras sustancias, produciendo una
precipitacion. Otros clarificantes tales como el caolin y la tierra de
infusorios actian mecanicamente arrastrando las impurezas. Es
importante tener en cuenta que estas sustancias no comuniquen al
vino sabores o aromas extranos de orden patolégico o putrido, como
lo prescribe la Norma ICONTEC 223. .

5.6.6 Filtracién

Para eliminar las sustancias anteriores, se efectiia su separacion
por medio de distintos tipos de filtros (de tela, celulosa, porcelana, etc).
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5.6.7 Correcciones

En algunos casos se acostumbra “encabezar” el vino para
aumentar su graduacion alcohélica. Segun las normas colombianas,
los vinos cuyo grado alcohdlico sea mayor a 8° alcoholimétricos,
pueden ser encabezados en el producto terminado. La adicion de alco-
hol no puede ser superior a 70 cm?®/dm? para vinos licorosos y para vinos
de frutas, ni a 30 cm*®/dm?® para vinos de mesa y vinos espumosos.

A los vinos palidos se les puede corregir el color por adicion de
caramelo. No se permite ninguan otro colorante natural o artificial.

Los vinos oscuros pueden ser decolorados con carbéon puro o
negro animal y vegetal. En la fabricacion de vinos espumosos y gasifi-
cados, no se permite la adicién de sustancias estabilizadoras de
espuma, ni ningin colorante natural o artificial. Puede sin embargo,
adicionarse el llamado “licor de expediciéon”.

Se permite la eliminacion de sabores u olores extranos utilizan-
do sustancias naturales tales como aceites comestibles, harina de
mostaza o carbon activado.

En la fabricacion de vinos de frutas, no se permite la adicion de
aromas artificiales, ésteres o esencias que procedan del vino o sean
completamente ajenos a él. Estos vinos ademas, deben estar libres de
1n§ectos. parte de los mismos o de sus formas evolutivas, de
microorganismos o de cualquier entidad capaz de alterar el producto.
Deben resistir sin alterarse una incubacion de 48 horas enestufaa37°C,

5.6.8 Afejamiento

Unavez almacenado el vino en recipientes cerrados, las reaccio-
nesde transformacion contintan: los productos de esta son aldehidos,

ester.es y acidos, los cuales le comunican al vino su sabor Yy su aroma
propios.

Los r'e:j:ipientes son usualmente toneles de madera, almace-
nados en sitios frescos durante el tiempo de afniejamiento.

Finalmente el producto se embotella y se envia a los expendedores.

5.7 CONSERVACION DE LOS VINOS

Para lconservarlos. evitando el desarrollo de diferentes
microorganismos, se siguen dos procedimientos:
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a. Pasteurizacion: Consiste en someter el producto a una tem-
peratura d e 60°C por dos minutos. Se deja enfriar y se envasa en
toneles de madera esterilizados o en botellas de vidrio.

b. Azufrado: El anhidrido sulfuroso (SO,) es el antiséptico uti-
lizado, ya sea en forma de gas o en solucién para desinfectar las cubas,
las bodegas y los envases.

Para estabilizar los mostos paralizando la fermentacién alcoho-
lica, se inyecta a estos anhidrido sulfuroso o mas corrientemente se
les agrega metabisulfito de potasio, el cual, al descomponerse da ori-
gen a un 50 % de anhidrido sulfuroso, el cual ayuda también a la
conservacion del vino. Segiin las Normas colombianas, el conteni-
do de anhidrido sulfuroso total no debe ser mayor a 350 p.p.m, de
las cuales se permite no mas de 100 p.p.m. de anhidrido sulfuroso
libre.

El uso de otros preservativos como benzoato o p-hidroxiben-
zoatos alcalinos (nipagin, nipasol), salicilatos, fluoruros y boratos,
esta prohibido. Se permite la adicién de sorbato de potasio, espe-
cialmente a los vinos dulces; el contenido de acido sérbico o sus
sales no deben sobrepasar las 150 p.p.m. expresadas como acido
sorbico. También se considera normal la presencia de acido
ascorbico o sus sales, en una cantidad maxima de 150 p.p.m.
expresada como acido ascérbico.

5.8 ALTERACIONES, ADULTERACIONES,
DEFECTOS Y ENFERMEDADES EN LOS VINOS

Llamamos defectos del vino a aquellas desviaciones en su com-
posicion, que son susceptibles de ser corregidas. Pueden ser naturales
o adquiridas.

Llamase enfermedad de un vino aquella desviacién en su com-
posicion que no puede corregirse.

Las Normas colombianas definen como vinos defectuosos a los
vinos y vinos de frutas que presenten alteraciones en su constitu-
cion, debidas a faltas o excesos naturales de algunos de sus compo-
nentes o fenémenos fisicos o quimicos producidos sin la intervencion
de microorganismo vivo alguno. Prescriben también que dichos
vinos no se pueden expender sin haber efectuado antes la correc-
cion correspondiente.



240 Analisis de Alimentos

5.8.1 Defectos Naturales
5.8.1.1 Vinos Pobres en Etanol

Los que presentan un contenido menor de 12 ° GL, es decir,
menos de 12 % de alcohol en volumen.

Estos son vinos con poca fuerza. Este defecto puede adquirirse

. después de embotelladoy por eso hay que prevenirlo anadiendo etanol

suficiente antes de afiejamiento. A esta practica se le da el nombre de
“encabezado”.

Puede corregirse mezclando con otros vinos ricos en etanol. El
maximo grado alcohdlico permitido actualmente en Colombia es de
18° GL.

5.8.1.2 Vinos con Escasa Acidez Fija

Estos vinos estan condenados a sufrir enfermedades. Un vino
con una acidez fija normal tiene sabor fresco, excelente buqué y
color fijo y agradable. Esta acidez normal previene al vino de quie-
bras de color y de cualquier enfermedad microbiana; ademas los
acidos presentes actiian como precipitantes y ayudan a la clarifi-
cacién del producto. La escasa acidez fija se corrige afiadiendo
acidocitricoy de preferencia el tartarico, el cual precipita tartratos,

o tsmbién mezclando el vino defectuoso con uno rico en dicha
acidez.

Conrespecto ala acidez fija podemos decir que un vino es: Pobre
cuando contiene menos de 4.5 g/dm? de acido tartarico, rico con un
contenido de 10-11 g/dm?® de acido tartarico y adecuado cuando
contiene de 5-6 g/dm? del mismo.

5.8.1.3 Vinos con Excesiva Acidez Fija

Esta acidez es facil de corregir en el mosto. afiadiendo carbona-
tos de calcio o de potasio o tartrato neutro de potasio.

E1CaCQ,y el tartrato deben usarse iinicamente en la correccién
de mostos, pues producen enturbiamientos y alteran el color natural
del vino. Sin embargo, lo mas aconsejado para corregir este defecto es
mezclarlo con vinos que presenten el defecto contrario.

Algunas personas diluyen el vino con agua y le afiaden azucar.
A este proceso se le da el nombre de “gallizacion”.
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5.8.1.4 Vinos con Mucho Color o con Poco Color

Para los vinos con mucho color, se emplea la decoloracion con
clarificantes animales como la sangre desfibrinada. También se usa
para este proceso una filtracion por carbén vegetal. El tratamiento con
S0, decolora algo pero con el tiempo el producto vuelve a oscurecerse.

Para aumentar el color de los vinos se anade caramelo. Este
producto uniformiza el color aun cuando no lo cambia. Hay que tener
en cuenta que si esla mal preparado inicialmente, puede aportar
furfural que es toxico.

5.8.1.5 Vinos con Mucho Extracto o con Poco Extracto

Los vinos con mucho extracto provienen de frutas muy maduras,
o que han sido sometidas a extraccion a altas temperaturas.

Vinos con poco extracto son aquellos que provienen de frutas
pobres en acidez y azicar.

Los dos defectos se corrigen por mezclas o cortes con vinos que
los equilibren. Ademas los vinos pobres pueden enriquecerse con
tartrato de potasio.

5.8.1.6 Vinos muy Astringentes o Poco Astringentes

La astringencia proviene de los taninos que se encuentran en las
semillas y el escobajo.

Un vino con alto contenido de taninos es demasiado astringente
y muy aspero al paladar. El sabor astringente debe tener un valor
6ptimo como aquel que se obtiene en los vinos procesados por el
pisado de las uvas con los pies.

Los vinos muy astringentes se corrigen anadiéndole gelatina,
leche o albuiimina, las cuales precipitan los taninos formando disper-
siones coloidales.

Los de baja astringencia se corrigen afadiéndoles “taninos
puros al éter o al alcohol”.

5.8.2 Enfermedades y Defectos Adquiridos
5.8.2.1 Vinos muy Dulces

Son los obtenidos con una fermentacién deficiente debida a las
materias primas o por falta deaire o agitacion. Sonvinos pobres enalcohol.
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Se corrigen mezclandolos con vinos secos o sometiéndolos a
refermentacion con levaduras seleccionadas. Cuando se presentan vinos
dulces con suficiente alcohol se pueden corregir también por mezclas.

5.8.2.2 Vinos con Sabores Extranos

Se presentan con sabor a moho, a madera, a cemento, etc. Este
defecto se debe a la mala seleccion de la materia prima o a que el proce-
so se efectuo en cubas viejas, o en recipientes poco limpios o mal
curados, o al uso de tapones mal lavados.

Se puede corregir extrayendo los sabores con aceites vegetales
debidamente tratados, que flotan, y son facilmente separables o con
tierras de infusorios absorbentes.

5.8.2.3 Avinagramiento

Una de las principales alteraciones del vino es debido a la
oxidacion delalcohol ala presencia de microorganismos como Micodema
ac?ticausante del “picado” del vino, es decir, de la produccion de acido
acético que ya en una proporcion de 1,2 gramos por litro de vino, le
comunica el sabor caracteristico de este acido.

Esta enfermedad puede detectarse por el analisis de acidez
volatil. Si en esta determinacion se obtienen valoresde 0,6 a 1,2 g/dm?3
el vino debe quedar en observacion; entre 1,2y 2 g/dm? el vino tiende
a vinagre y para valores mayores el vino se considera avinagrado y
enfermo.

Se han ideado numerosos métodos para corregir los vinos que
suf.ren esta enfermedad, pero o resultan demasiado costosos o no son
aplicables industrialmente.

' Lo mas practico es desechar el vino o dejar que se convierta en
vinagre.

A los fermentos solubles se atribuye el enturbiamiento blanco,
pardo y azul de los vinos; este ultimo puede ser debido también a la
oxidacion de los compuestos de hierro: los vinos llamados enfermos
de manita, son aquellos que al sufrir un cambio de temperatura produ-
cen, a expensas de los gérmenes anaerobios. pequenas cantidades de
manita y acidos lactico y acético.

Entre las adulteraciones mas frecuentes tenemos el aguado y el
uso de colorantes para uniformar el aspecto. Es de advertir que entre
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nosotros el inico colorante permitido es el caramelo de azticar, como
ya se dijo.

5.9 ANALISIS DEL VINO

5.9.1 Objetivo

El analisis de un vino puede encaminarse a los siguientes fines:

a. Establecer su valor comercial. En este caso tendra gran
importancia el examen de sus caracteres organolépticos y la determi-
nacion de algunos de los principales componentes como por ejemplo
alcohol, extracto, azticares (para los vinos dulces), acidez, colorantes.

b. Establecer si el vino es normal o ha sufrido alteraciones por
defecto de las materias primas empleadas (uvas malas, no maduras,
invadidas de parasitos, etc), o por practicas enologicas erroneas, 0 por
conservacién defectuosa. En este caso ademas del examen organoléptico
y del examen microscopico se debera recurrir a la determinacién de los
componentes normales del vino.

c. Establecer si el vino ha sido adulterado de modo que no se
pueda admitir como genuino. La adulteracion puede afectar alos com-
ponentes naturales del vinoy entonces es necesario reconocer si estos
componentes estan contenidos en los limites justos y normales y en
las proporciones correspondientes al tipo de vino que se examina, 0
bien puede ser debida ala adiciéon de algunas sustancias admitidasen
las practicas racionales de enotecnia, pero en dosis superiores a las
toleradas o alaadicion de algunas sustancias totalmente extranas. En
eslos casos sera necesario recurrir a las determinaciones de glicerina.
de la acidez volatil, de las cenizas y su alcalinidad, del SO,, de los
acidos organicos, taninos, colorantes, fosfatos, cloruros, azucares y
sustancias extranas, acidos minerales libres y metales pesados como
Cay Ba.

Si de algunas de las determinaciones mencionadas resulta lano
genuinidad del vino, es superfluo continuar el analisis.

5.9.2 Muestra para Analisis

La cantidad de muestra necesaria para un analisis corriente es
de undm?®. Sise hande efectuaralgunas investigaciones especiales se-
ra necesaria mas muestra, proporcional a la naturaleza de los analisis
que se le van a realizar.
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Puesto que la mayoria de las determinaciones rutinarias para
vinos y licores son semejantes, seran discutidas conjuntamente.

5.9.3 Densidad Aparente y Extracto Total

La determinacidn de la densidad aparente, que se realiza en la
muestra original utilizando cualquiera de los métodos usuales, es 1til
para poder calcular el extracto total en los vinos, por via indirecta. Con

. estedatoyeldeladensidad del destilado, se puede calcular el extracto
total por calculo (Ver Guia de Laboratorio).

El método directo para la determinacion del extracto y que
consiste en la eliminacion de las sustancias volatiles, a partir de un
volumen dado de muestra, es largo y dispendioso, razén por la cual se
ha reemplazado por el método indirecto, que siendo un poco menos
preciso, es suficiente para el analisis de rutina. La norma ICONTEC
No. 67 describe el método usual para esta determinacién y la No. 73
el método de arbitraje. Se aplica principalmente en el analisis de vinos,
cuyo residuo esta constituido por glicerina, taninos, bitartrato de
Potasio, colorantes y pequenas cantidades de aziicares; a veces se
aplica también en los aguardientes compuestos. En los alcoholes
rectificados y en los demas aguardientes esta determinacién no se
hace, debido a que el residuo fijo es muy pequernio.

5.9.4 Cenizas y Alcalinidad de las mismas

Las cenizas estan constituidas principalmente por sales de
Potasio, sodio, magnesio, calcio, aluminio e hierro, provenientesdelos
acidos carbénico, tartarico, fosforico, sulfarico, clorhidrico y silicico.
Esta determinacién, necesaria en el analisis de vinos, se efectuia a
partir de la muestra original, la cual se lleva a sequedad y se calcina
a una temperatura de 500 - 550 °C, pues a mayor temperatura se
volatilizan los compuestos de potasio y de fosforo. Para evitar el
desbordamiento de la espuma formada, se pueden anadir unas gotas
de aceite de oliva y calentar suavemente al principio.

Cuando se dificulta la volatilizacién completa de la masa
carbonosa, es util adicionar al residuo, después de enfriamiento, unas
gotas de agua, la cual se elimina por calentamiento al bafio maria,
antes de continuarla calcinaciéon hasta peso constante. La alcalinidad
de las cenizas es debida principalmente a los carbonatos formados
durante la calcinacién de las sales organicas del vino, especialmente
al bitartrato de potasio. La determinacién se lleva a cabo
volumétricamente, por alcalimetria. Las normas ICONTEC No. 68 y
No. 69 describen el procedimiento oficial para estas determinaciones.
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5.9.5 Acidez Total

Esta constituida por acidos organicos fijos (tartarico, malico,
lactico y succinico) y acidos volatiles (acético, férmico, butirico y
propiénico). El acido carbénico se debe eliminar antes de efectuar la
valoracion de la acidez total. La norma ICONTEC No. 65 describe el
método oficial.

5.9.6 Acidez Fija

Puede determinarse por acidimetria, después de eliminar por
evaporacion los acidos volatiles. Por diferencia entre la acidez totaly
la fija se obtiene la acidez volatil.

5.9.7 Acidez Volitil

Puede también determinarse esta y por diferencia con la total
obtener la acidez fija. Para determinarla en forma muy exacta, se debe
proceder a efectuar una destilacion por arrastre con vapor sobre un
volumen determinado de la muestra, titulando el destilado con una
solucion alcalina valorada. En la practica corriente puede utilizarse
una parte alicuota de la solucién que se obtiene destilando directa-
mente una muestra medida del producto, en donde pasan todas las
sustancias volatiles. El destilado asi obtenido y llevado a un volumen
preciso nos va a servir para determinar, ademas:

5.9.8 Grado Alcohélico

Segun la norma ICONTEC No. 74 el grado alcohélico es el volu-
men de alcohol etilico contenido en 100 cm?® de bebida alcohélica a 20
°C. En la practica se expresa en alcohol etilico, aun cuando se mide el
conjunto de alcoholes volatiles y ésteres.

Se determina indirectamente deduciéndolo del peso especifico 0
directamente con los alcoholimetros. Se trata de un producto que no
contenga cantidades sensibles de materia fijas (casi ningan residuoa
la evaporacion) y si no existen cantidades notables de materias
volatiles extranas al alcohol etilico y al agua, como acidos, élffalls
volatiles y aceites esenciales, se pueden determinar el peso especifico
sobre el liquido sin preparacién especial.

En cambio, si se trata de una bebida alcohdlica que contenga
cantidades apreciables de sustancias extrafias, es necesario eliminarlas
antes de determinar su peso especifico,siendo la forma més facil por des-
tilacién. La norma ICONTEC No. 74 describe el método volumétrico.
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5.9.8.1 Calculo de Grado Alcohdélico

Determinado el peso especifico, por picnémetro. del alcohol o del
destilado referido al volumen primitivo. se deduce el porcentaje de
etanol mediante tablas especiales.

Si el peso especifico fue determinado sobre el liquido, la Tabla
5.2 da el porcentaje directamente. Si se determiné sobre el destilado,
diluido hasta el volumen primitivo, el porcentaje de alcohol en
volumeny los g/100 cm®se leen directamente; y por fin, las cantidades
halladas se duplican si el destilado se diluy6 hasta un volumen doble
de la alicuota original.

El alcohol (porcentaje en peso) del liquido primitivo se halla
aplicando la siguiente férmula:

Kg
X =
0.999154 s
donde:
X = g de alcohol/100 g de licor
K = dilucion efectuada en la destilacion
g = g alcohol/100 cm? destilado
S = peso especifico del producto
0.999154 = pesode 1 cm?®de agua a 15 °C

5.9.8.2 Determinacién del Grado Alcohélico con los
Alcoholimetros

El mas usado es el de Gay Lussac graduado a 15 °C, el cual da
alcohol en volumen (cm? de etanol en 100 cm? del liquido a 15 °C).
Antes de emplear un alcoholimetro debe limpiarse y secarse cuidado-
samente, sumergirlo en el liquido colocado en una probetaymantenien-

do alatemperatura deseada, agitando cuidadosamente para expulsar
el aire adherente. (Figura 5.1)

Se deja libre hasta que se situe en posicion de equilibrio y se lee
el punto de emergencia.

Cuando lalectura no se ha podido hacer a la temperatura normal
a que fue graduado el instrumento, solo se obtiene el grado aparente
del alcohol a la temperatura dada.
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Figura 5.1. Alcoholimetro

Para deducir el grado real se emplean tablas de correlacién
apropiadas, por ejemplo:

TABLA 5.6 CORRECCIONES PARA CALCULAR EL GRADO ALCOHO-
LICO A DIFERENTES TEMPERATURAS

Grado aparente sefialado por el alcoholimetro

T°C 1 5 10 15 20

Grado real a la temperatura normal

10 1,4 5,5 10,7 16,1 21,7
11 1,13 5.4 10,6 15,9 21,4
12 1,2 5.3 10,5 15,7 21,1
20 0.5 4.4 9,3 14,0 18,6

5.9.9 Metanol

Normalmente en los mostos fermentados se encuentran peque-
nas cantidades de alcohol metilico. Muchas veces es necesario deter-
minarlo cuantitativamente, ya que pasado determinado limite de
tolerancia, el metanol es de gran toxicidad. Su determinacién se lleva
a cabo con mucha precisién por cromatografia de gases.

P

e
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5.9.10 Esteres

Los ésteres, queresultan de la combinacién de los acidos con los
alcoholes y a los que se debe, como ya vimos, el aroma especial del
vino, se determinan principalmente en esta bebida alcohélica,
expresandolos en acetato de etilo que es el predominante. Al trataruna
alicuota del destilado con un exceso conocido de un hidréxido
alcalino, en determinadas condiciones, se verifica la siguiente reac-
cién:

O )

| [l
R-C-OR’ + NaOH -----> R-C-ONa + ROH

El exceso de alcali se titula con un dcido mineral, a la vez que se
conduce un blanco en las mismas condiciones. La diferencia entre los
cm?® de acido gastados en la titulacién del blanco y los consumidos
para neutralizar el exceso de alcali en la muestra del destilado,
corresponden a la cantidad de hidréxido alcalino que ha intervenido
en la reaccion.

5.9.11 Aldehidos

Los aldehidos que se encuentran normalmente en el vino son: El
aldehido acético, el formico y el acetal y también pequena cantidad de
homsélogos superiores. Para su identificacién se utiliza el reactivo de
Schiff (solucién de fucsina decolorada con anhidrido sulfuroso), el
cual desarrolla un color rojo en presencia de los aldehidos. Esta
Te€accion se utiliza también para la determinacién cuantitativa. En el
A.O.A.C. aparece un método yodométrico que se basa en la propiedad que
tlene1:1_ los aldehidos de adicionar bisulfito de sodio. Al agregar una
soluc;c_m conocida de este reactivo a otra que contenga aldehidos, la
reaccion de adicién se verifica en corto tiempo y el exceso de bisulfito se
titula con un exceso conocido de una solucién valorada de yodo. Elexceso
de este se valora, a su vez, con una solucién de la misma concentracion
de tiosplfato de sodio. Al mismo tiempo se hace un blanco reemplazando
el destilado de la muestra por alcohol purisimo diluido hasta obtener la
mism% gragluacion alcohdlica del producto que se analiza. La diferencia
en cm? de tiosulfato gastado en la muestra y el consumido por el blanco,
corresponde a los aldehidos presentes. A.O.A.C. 11.057/84.

5.9.12 Furfural

) Este aldehido, que es bastante téxico, puede encontrarse en el
vino en pequenas cantidades o puede provenir del caramelo de azticar
si se ha usado este para colorearlo, ya sea que este colorante esté mal
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preparado o que no se haya tenido la precaucion de diluir suficien-
temente la muestra de vino antes de destilarlo, con los cual se produce
el furfural por caramelizacién de los aziicares. Para su determinacion
cuantitativa se aprovecha la coloracién roja que desarrolla en presen-
ciade unasolucion acida de clorhidrato de anilina. Elmétodo A.O.A.C.
9.066/70 describe su determinacion en el U.V. a 277 nm.

5.9.13 Azucares

Su determinacién se efectia ordinariamente en las bebidas
alcoholicas fermentadas, especialmente en los vinos dulces y en las
bebidas malteadas. En algunos casos se encuentran solamente azu-
cares reductores (aziicar invertido}: en otros existe también sacarosa.
Se han propuesto métodos polarimétricos y métodos quimicos para su
determinacion. El1 A.O.A.C. 11.019/84 es muy utilizado.

Cuando hay sacarosa y azicares reductores, el método mas
practico para la determinacién de la sacarosa es el polarimétrico, que
se basa en efectuar una lectura polarimétrica antes y otra después de
la inversién de la sacarosa, en la solucién azucarada, previamente
clarificada. Aplicando la conocida férmula de Clerget se obtiene el
porcentaje de sacarosa verdadera.

Entre los métodos quimicos, el mas conocido se basa en la
reduccién del reactivo de Fehling por los azucares reductores, con
formacién de éxido cuproso, previa neutralizacién y eliminacion del
alcohol. El método es aplicable tanto para la determinacién de los
azucares reductores presentes como para la sacarosa, siempre que S€
haga una inversion de esta con ayuda de un acido (acido clorhidrico),
o por la invertasa. En esta forma se determinan en una alicuota de la
solucién azucarada, y ya clarificada, los azicares reductores antes de
la inversién y en otra alicuota los aziicares totales después de la
inversién. En este caso, es necesario neutralizar primero la acidez. El
reactivo clarificante es, generalmente, el acetato neutro de plomo, pero
es necesario precipitar el exceso de este con un sulfato u oxalato
alcalino y separarlo por filtracién.

Puede hacerse la determinacién volumétricamente, utiliza:ndo
una solucién del reactivo de Fehling valorada contra un azucar
reductor (glucosa en el caso del vino, lactosa en el de la leche), ya que
el método es de amplia aplicacién. Puede operarse también
gravimétricamente, filtrando y pesando el 6xido cuproso y por medio
de Tablas especificas (Tabla 2.8) calcular los azicares reductores con
base en los miligramos de éxido obtenido. La determinacion es mas
precisa si se oxida el Cu,0 a CuO calcinandolo a 1000 °C, pero hay que
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pesarrapidamente porque el 6xido cuprico es higroscdpico. Se obtiene
todavia mayor exactitud reduciendo el 6xido cuproso a cobre metalico
y pesandolo como tal, o disolviendo el 6xido cuproso en acido acético
o nitrico y determinando el cobre por yodometria. (Ver las Tablas para el
calculo de azucares en el Capitulo 2)

5.9.14 Anhidrido Sulfuroso Libre

El anhidrido sulfuroso libre proviene, generalmente, del
metabisulfito de potasio usado para paralizar la fermentacién alcohé-
lica del vino. Para la determinacién del SO, libre se puede seguir el
método descritoen el A.O.A.C., el cual se funda en la oxidacién del SO,
en medio sulftirico, por medio de una solucién conocida de yodo. Debe
tenerse en cuenta que el gas se oxida con gran facilidad en presencia
del aire, por lo cual debe ser determinado inmediatamente después de
abrir el recipiente y sin filtrar el vino. El método A.O.A.C. 11.074/84
Propone una transformacion hasta SO, y titulacién con NaOH o
Precipitacién con BacCl,.

5.9.15 Anhidrido Sulfuroso Combinado

Ripper fue el primero en aplicar al analisis de vinos la propiedad
de los alcalis de liberar acido sulfuroso combinado, que permite su
valoracién total con yodo, una vez acidulado. El método se puede
aplicar también a todos los alimentos sélidos y liquidos que se
dispersen en agua. Asi, el método que se describe en la Guia de
Laboratorio, puesto en marcha por Potter para la determinacion de SO,
en col deshidratada, se aplica facilmente a otros muchos alimentos.

5.9.16 Colorantes

Ya hemos visto que el inico colorante que esta permitido entre
nosotros es el caramelo de azicar, cuya determinacién se encuentra
descrita en el A.0.A.C 11.050/70. o0 960.16/90

Para la investigacion de colorantes artificiales se pueden seguir
distintos métodos cromatogrificos (de columna y de capa delgada).
Son también muy cémodos los métodos de Arata, Girard y Koénig. El
de Arata, que es el mas usado, revela la presencia de colorantes
artificiales de naturaleza acida; el de Girard para algunos de natu-
raleza acida y para los de naturaleza basica y el de Kénig para los
basicos. Los dos primeros se basan en la fijacion del colorante en lana
blanca desengrasada: en el método de Konig, después de fijar el
colorante en la lana, esta se trata con un alcali para disolverla. El
colorante se extrae finalmente con éter etilico.
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5.9.17 Contenido Calérico de los Vinos

Segun el A.0.A.C. 11.022/84 0979.07 /90, el contenido calérico
en un vino puede calcularse segun la férmula

Calorias=6,9x0,794x % alcohol por volumen + 4 x (g azticar/ 100
cm?) + 2,4 x (g de extracto libre de aziicar/100 cm?)

donde :

6,9 =caloria/g alcohol

0,794 =densidad del etanol

4 =calorias/g de aziucar

2.4 =calorias/extracto libre de azicar

5.10 AGUARDIENTES Y LICORES

5.10.1 Introduccién

Los aguardientes se obtienen por fermentacién y destilacién de
materias primas determinadas, de acuerdo con el producto que s¢
quiera preparar. Asi, el Cognac es un aguardiente que resulta de la
destilacién del vino y que toma su nombre de la regién geografica
donde se produce. El Brandy, que es el mismo producto, obtenido en
otros lugares. El Ron que proviene de las melazas de la caiia de azicar.
El Kirsch cuya materia prima es la cereza. La Vodka que se obtienc a
partir de cereales o de la papa. El Whisky que proviene también de
cereales, 1o mismo que la Ginebra; el mosto con el cual se prepara esta
ultima se destila en presencia de bayas de enebro.

5.10.2 Aguardiente de Caiia

En Colombia se da el nombre de Aguardiente a la bebida
alcohélica incolora, obtenida por destilacién éspecial de mostos de
zumos de caina de azucar o de sus derivados sometidos a la fermenta-
cion alcohélica. Es un aguardiente compuesto cuyo sabory aroma han
sido modificados por la adicién de aromatizantes, edulcorantes y
colorantes de uso permitido. En nuestro pais el mas comun es el
obtenido de la fermentacién de melazas al cual se le afiade azacary
esencia de anis,

Segun su contenido de azucares, se encuentran en el mercado
aguardiente tipo seco, que no tiene adicién de aziicares, semi-seco
cuyo contenido de aziicares es menor de 50 g/dm?® y dulces con
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contenidos entre 51 y 250 g/dm3, segun lo especifica la Norma
ICONTEC 410.

Los aguardientes de cana en Colombia deben cumplir con los
siguientes requisitos quimicos, segun la Norma citada:

TABLA 5.9 REQUISITOS PARA EL AGUARDIENTE DE CANA

REQUISITOS MINIMO MAXIMO
Alcohol etilico

{Grados alcoholimétricos a 20 °C) 34 45
Azucares totales, en g/cm?, expresa-

dos como sacarosa - 250
Metanol, en mg/dm? de alcohol anhidro - 300
REQUISITOS MINIMO MAXIMO

Total de impurezas volatiles (Aldehidos,
acidos, ésteres, furfural y aleoholes
superiores), expresados en mg/dm? de

alcohol anhidro 250 3.000

5.10.3 RON

Segun la Norma ICONTEC No. 278, el ron es el aguardiente
obtenido por destilacién de mostos fermentados del zumo de la cafia
deaziicaro sus derivados y subproductos, no privado de los principios
aromaticos a los cuales debe sus caracteristicas especificas, madura-
do en recipientes de madera adecuada, en tal forma que al final posea
el gustoy el aroma que le son caracteristicos. Se considera que un ron
€s afnejo o viejo cuando ha sido sometido a un proceso de maduracién
minimo de tres afios; el extraviejo debe dejarse madurar por lo menos
5 afios. En caso de mezcla de rones de diferente edad, se considera

como edad de la mezcla, la del mas joven, sin tener en cuenta su
proporcion.

En su elaboraci6n se permite la adicién del colorante de aziicar.
No se permite afadir ningin edulcorante artificial ni de esencias o
saborizantes que tiendan a sustituir el afiejJamiento natural. Ademas
es necesario evitar el almacenamiento en recipientes de hierro que
puedan contaminarlo o modificar sus caracteristicas.

Segun la Norma ICONTEC citada, el ron debera cumplir con los
requisitos indicados en la tabla 5.10 en donde las cantidades estan
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expresadas en mg/dm?3 de alcohol anhidro, con excepcién del alcohol
etilico que esta expresado en grados G.L. a 15 °C o tanto por ciento en
volumen a 15 °C y del extracto seco que esta expresado en g/dm? de
producto.

Los rones destinados a granel podran tener un grado alcohélico
superior al indicado en la siguiente Tabla.

TABLA 5.10 REQUISITOS PARA EL RON

Caracteristicas Minimos Maximos

Alcohol etilico (grados
alcoholimétricos) 35 48

Acidez total, expresada
como acido acético - 2.000

Aclidez volatil, expresada
como acido acético - 1.600

Esteres, expresados como

acetato de etilo 100 10.000
Aldehidos, expresados como . .

aldehido acético - 200
Furfural - 60
Metanol - 300
Congéneres 150 -
Extracto seco, entre 100 y 105 °C - 10,0
Aceite de fusel, como alcohol amilico - 3.000
Cobre, expresado como Cu - '8
Hierro, expresado como Fe - 1,0

Tolerancias expresadas en mg/dm?® de alcohol anhidro con
excepcién del alcohol etilico.

Se da el nombre de Congéneres a los elementos volatiles natu-
rales, diferentes delos alcoholes etilico y metilico contenidos en el ron.
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5.10.4 Ginebra Compuesta

La ginebra compuesta es un liquido transparente, incoloro o de
color ambar claro, de olor y sabor caracteristicos obtenido por la aro-
matizacién del alcohol neutro con maceraciones, destilados o aceites
de bayas de enebro, con adicioén o sin ella de sacarosa y sustancias
aromaticas.

EllInstituto Colombiano de Normas Técnicas ICONTEC, prescri-
be en su Norma No. 300 las caracteristicas que debe cumplir esta
bebida alcohdlica, las cuales se resumen en la Tabla 5.11

TABLA 5.11 REQUISITOS PARA LA GINEBRA COMPUESTA

Caracteristicas Minimos Maximos
Alcohol etilico (grados
alcoholimétricos) 39 50

Azcares totales, g/dm?, expresados
COMmo sacarosa - 5

Contenido total de impurezas volatiles
(ésteres, aldehidos, acidez total,

aceite de fusel) en mg/dm? de

alcohol anhidro 50 100

Furfural, g/dm? de alcohol anhidro - 0.000

Extracto seco, g/dm? - 5
5.10.5 Whisky

El whisky no es de fabricacién comun en Colombia pero debido
a que existe consumo, el ICONTEC dispuso la Norma No. 917 que lo
define y especifica sus caracteristicas asi:

Es el aguardiente obtenido por destilacion especial de mosto prove-
niente de malta, adicionada o no de otros granos y sometidoa un proceso
de arfiejamiento no inferior a tres arios en recipientes de roble, en tal forma
que al final posea el gusto y el aroma que le son caracteristicos.
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En su elaboracién solo se permite la adicién de colorante de ca-
ramelo de azicar. No se permite la adicién de ningtn otro edulcorante,
saborizante ni aromatizante que pueda imitar su sabor.

Se permiten las mezclas de whiskys mas viejos con jovenes, pero
la edad que se considera para expenderlo es la del mas joven.

La siguiente Tabla, tomada de la Norma citada, resume las
caracteristicas que debe cumplir este producto en Colombia, las canti-
dades estan expresadas en mg/dms de alcohol anhidro con excepcién
del alcohol etilico y el pH.

TABLA 5.12 REQUISITOS QUE DEBE CUMPLIR EL WHISKY

Requisitos Minimos Maximos

* *

Alcohol etilico (grados
alcoholimétricos a 20 °C) 40 50

Acidez total, expresada como
acido acético 700

Acidez volatil, expresada como
acido acético - . 1400

Alcoholes superiores, expresados

como alcohol amilico - 2720
Aldehidos, expresados como

aldehido acético - 2000
Furfural - 80
Esteres, expresados como acetato

de etilo - 1000
Extracto seco total, 100a 105°C - 3.5
Metanol - 300
pH 4,5

*Tolerancias expresadas en mg/dm? de alcohol anhidro, con
excepcion del alcohol etilico y el pH.
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5.10.6 Licores

Finalmente se hablara de los licores, que son bebidas alcohdli-
cas aromatizadas con esencias o0 zumos de plantas y que pueden
contener o no azicares.

Se denominan también aperitivos y se obtienen por mezclas de
destilados, infusiones, maceraciones de sustancias vegetales amar-
gas o aromaticas estimulantes del apetito. Los extractos se pueden
mezclar con alcohol natural, agua, vino, vino de frutas o mistelas y
pueden edulcorarse con sacarosa, glucosa, mosto, miel; su gradua-
cion alcohélica no debe exceder los 24 °G.L.

En la preparacion de todos ellos solo se permite la adicion de
extractos o esencias de origen natural. En cuanto a colorantes se
permite la adicion de los clasificados como seguros por la F.D.A.
cuando necesiten tonos imposibles de dar con caramelo.

5.10.6.1 Clasificacién

El ICONTEC en su Norma 1245 fija las definiciones, su clasifi-
cacion y las condiciones que deben cumplir dichos productos asi:

Cuando se adiciona vinos de frutas en proporcion no inferior a
las 3/4 partes en volumen toman el nombre de aperitivos vinicos.

Se clasifican en:

_ -Vinos compuestos que son aquellos en los que predomina el
Caracter estimulante de las hierbas; un ejemplo de estos es el vermuth.

-Aperitivos amargos o bitters, son aquellos en los cuales se
acentda el sabor amargo de las hierbas.

-Aperitivos aromatizados o saborizados en los cuales predomina

una fruta, sustancia aromatica o materia prima que justifique la
designacién.

-Coctel: Aperitivo hecho con bebidas alcohélicas con o sin
amargos, edulcorado o no y con diversos componentes aroméaticos.

-Aperitivos especiales

Aperitivos no vinicos, adicionados de productos alimenticio
organicos como el sabajon y el ponche.
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Sangria, bebida preparada con vino tinto en proporcion de 50 a
74 %, agua carbonatada o natural, azicar, esencia o extracto de limén
o naranja y canela.

Entre los licores sin azticar mencionaremos el ajenjo, producto

- peligroso por su toxicidad. Entre los que contienen aziacar tenemos las

cremas de licor que se acostumbra consumir después de las comidas
Yy que se obtienen en unos casos por maceracién de diversas plantas
como el Benedictino y el Chartreuse, cuyo secreto de fabricacion
guardan celosamente los religiosos de estas 6rdenes. El Curacao
obtenido de la maceracion de la corteza de naranja. El Cointreau que
contiene el aceite esencial de la misma fruta. La menta que proviene
de la menta piperita, etc, caracterizados por llevar cantidades consi-
derables de sacarosa.

5.10.7 ANALISIS DE AGUARDIENTES Y LICORES

Todos los productos hasta ahora enumerados, al igual que el
alcohol etilico empleado como materia prima para elaborarlos, contie-
nen una serie de componentes que les son comunes, de suerte que €l

analisis de ellos se lleva a cabo utilizando los mismos métodos
analiticos.

El control de calidad comprende las determinaciones de conte-
nido de alcohol, acidez, ésteres, aldehidos (especialmente furfural),
metanol y alcoholes superiores. Estos ultimos se determinan por
cromatografia de gases.

En algunos casos hay que determinar la presencia de
desnaturalizantes y de colorantes artificiales distintos al caramelo de
azuacar. En el caso del Kirsch y de otros licores obtenidos de frutas
cuyas semillas contienen amigdalina, la cual se desdobla produciendo
acido cianidrico, es indispensable su control analitico debido a la
toxicidad de este acido, si se encuentra en cantidades mayores de 0,50
por 1.000. También en estos productos es necesario investigar los
edulcorantes artificiales, principalmente la sacarina con la cual
pueden sustituir la sacarosa debido a su alto poder edulcorante.

En los Estados Unidos, Inglaterra y otros paises, se expresa la
concentracion alcohélica en grados Proof. Cien grados Proof corres-
ponden a 50% de alcohol en volumen a 60°F. Por tanto se puede
calcular esta graduacién para cada bebida alcohélica, multiplicando
por 2, su concentracién alcohélica expresada como porcentaje en
volumen a la temperatura estandar.
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5.11 GUIA DE LABORATORIO. VINOS

5.11.1 Toma y Preparacién de la Muestra

Sila muestra se toma en la fabrica, es necesario mezclar bien el
liquido en el recipiente (Toneles de muchos hectolitros) y extraerlo con
ayuda de un sifon a alturas diferentes, uniendo después las porciones
tomadas y homogenizando bien la muestra final, que puede ser 750
cm®a 1 litro y envasandola en un recipiente hermético. Las recomen-
daciones anteriores son necesarias, pues en el tonel se forman
estratificaciones que pueden variar de peso especifico y de graduacién
alcohélica; si se desea obtener una muestra tinica del producto repar-
tido en diversos recipientes, se toman muestras separadas de cada
uno, siguiendo las instrucciones anteriores y cuidando que sean
proporcionales a los respectivos contenidos; luego se mezclanbien. La

muestra final para el analisis debe ser, por lo menos, de 750 em? (1
botella).

5.11.2 Examen Organoléptico

Deben examinarse el color, la limpidez, el olor y el sabor. La
degustacién, hecha por una persona debidamente entrenada, pue-
de dar indicios de mucha importancia sobre la calidad del producto
¥ constituye el complemento necesario del analisis quimico. Ver la

g:lllbal:caciﬁn de Mahecha G. para mayor ilustracién sobre el parti-

dad Un fnsayo para el olor: Verter en una copa una pequena canti-
ad del liquido con la que se mojan las paredes y eliminar luego el
€xceso, cubrir la copa con una hoja de papel y dejar hasta el dia

siguiente. Entonces oler el residuo. Asi se perciben los perfumes
agregados.

4 La limpidez se aprecia observando la transparencia en un vaso
e cristal bien terso. Ademas se observa si por adicion de agua resulta
emblanquecimiento o enturbiamiento.

5.11.3 Densidad Aparente
A.0.A.C. 11.002/84. 920.56/90, adaptado

Determinar en la muestra original, (filtrando si es necesario),
con a}yuda de un densimetro, pero es preferible efectuar la determi-
nacion con un picnémetro, el cual se pesa vacio; después se pesa
lleno de agua, colocdndolo previamente en un bafio de aguaa20°C
donde se deja por media hora, cuidando secarlo cuidadosamente
antes de pesarlo; se reemplaza el agua por la muestra Yy se pesa,
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tomando las mismas precauciones. Dividiendo el peso de la mues-
tra por el peso del agua se obtiene la densidad aparente.

5.11.4 Extracto Total. (Aplicable a vinos y otros
productos ricos en aziucares)

5.11.4.1 Método Directo

A.0.A.C. 11.017/84(b) adaptado

En una capsula de vidrio o de porcelana de tamario adecuado,
colocar unos 5 g de arena pura y calcinada y un pequerio agitador.
Pasarla a una estufa y calentar a 100 - 105 °C hasta peso constante.
Agregar a la capsula 25 cm® de muestra, medidos con una pipeta,
mezclar bien el conjunto y evaporar a sequedad en un bafio maria;
pasarla a la estufa y calentar a 70 °C hasta peso constante, después
de dejarla enfriar en un desecador. La diferencia de peso en las dos
operaciones dara el peso del extracto en la alicuota tomada. Multipli-
cando este valor por 4 se obtiene el porcentaje del extracto total en 100
cm?® de muestra. '

5.11.4.2 Método Indirecto
A.O.A.C. 11.017/84(a). 920.62/90. Adaptado

Llamando D, a la densidad aparente del producto y D, a 12
densidad del destilado, aplicar la siguiente formula:

P=1+D,-D,

Con el valor obtenido calcular el porcentaje de extracto total
utilizando la Tabla de Windish, Tabla 5.7 que se encuentra al final.

5.11.5 Cenizas
A.0.A.C. 11.023/84. 920.67/90 Adaptado

En una capsula previamente pesada, medir 25 cm® de mues-
tra y evaporar al bafio maria; terminar la desecacién colocando la
capsula sobre una malla y calentar cuidadosamente con una
pPequena llama, hasta principio de carbonizacién. Pasarla a una
mufla y continuar la calcinacién a 500 °C hasta peso constante.
Multiplicando por 4 el valor obtenido, se tiene el porcentaje de ce-
nizas en 100 cm? de la muestra.
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5.11.6 Alcalinidad de la Cenizas
A.0.A.C. 11.024/84. 920.68/90. Adaptado

Reactivos:
Solucion de HC10,1 N
Solucién de NaOH 0,1 N

Indicador de metilnaranja o metilpurpura. Disolver 100 mg del
indicador en 60 cm? de etanol y diluir hasta 100 cm?® con agua.

Pasar las cenizas a un vaso de precipitados con ayuda de agua
caliente; agregar 2 gotas de soluciéon de metilnaranja o metilparpura
Y 50 cm? de 4cido sulfurico 0,1 N. Hervir suavemente por 5 minutos,
agitando con frecuencia, dejar enfriar y titular el exceso de acido con
solucién 0,1 N de NaOH. Expresar la alcalinidad en cm? de alcali 1 N
por 100 cm? de vino. Puede expresarse también como carbonato de
potasio o como cm? de H,SO, 0,1 N requeridos para neutralizar las
cenizas de 100 cm® de muestra.

B5.11.7 Acidez Total
A.QAC. ] 1.042/84. 962.12 /90 Adaptado

Reactivos:
Solucién de NaOH 0,05 N (20 gdm)
Indicador de fenolftaleina al 1 % en etanol de 96°

Pasar unos 200 cm?® de agua recientemente hervida y neu-
tralizada, a una capsula de porcelana o a un erlenmeyer; agregar 10
cm? de vino blanco o 5 cm® de vino oscuro.

Titular en caliente con solucién 0,05 N de hidréxido de sodio
(NaOH) en presencia de fenolftaleina. Anotar el volumen gastado.
Calentar la solucién de vino hasta cerca del punto de ebullicion. Si hay
anhidrido carbénico proveniente del vino, desaparece el color rosado.
Continuar la titulacién hasta obtener el punto final verdadero. Expre-
sar los resultados en porcentaje de acido tartarico o de acido lactico.

1 cm® de NaOH 0,05 N = 0,00375 g de acido tartarico = 0.0045
g de acido lactico.
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5.11.8 Acidez Fija

Propuesto en el laboratorio de analisis aplicado. Departamento
de Quimica U. N.

Reactivos:
Solucién de NaOH 0,05 N
Indicador de fenolftaleina al 1 % en etanol de 96°.

Medir 50 cm?® de vino y pasarlos a una capsula; evaporar hasta
sequedad en el bafio maria; agregar unos 20 cm?® de agua destilada
neutralizaday volver a evaporar; repetir 2 veces mas la operacién para
asegurarse de la eliminacién completa de los acidos volatiles. Disolv_er
el residuo en unos 100 cm?® de agua y titular la acidez fija con solucion
0,05 N de hidroxido de sodio en presencia de fenolftaleina. Calcular la
acidez fija en porcentaje de acido tartarico o lactico, segun el caso y
obtener por diferencia la acidez volatil. Por calculo expresar esta en
acido acético.

1 cm® de NaOH 0,05 N = 0,0030 g de acido acético.

5.11.9 Acidez Volatil
A.Q.A.C. 11.043/84. 964.08/90. Adaptado

Para analisis muy exactos, hacer una destilacién por arrast‘re
con vapor, utilizando 50 cm?® de vino. Titular el destilado con solucion
de hidréxido de sodio 0,05 N en presencia de fenolftaleina. Expresar
los resultados en acido acético. Para obtener la acidez fija, transfor-
mar, por calculo, el porcentaje del dato obtenido en acido tartarico o
lactico y restar esta cifra de la acidez total.

Para analisis de rutina se puede determinar la acidez volatil
sobre una alicuota del destilado del vino.

5.11.10 Alcohol Etilico
A.0.A.C. 11.005/84, 920.57/90 adaptado

Medir 250 cm®de muestra en un matraz aforado. Pasar el liquido
aun balon de destilacion fraccionada; enjuagar el matraz varias veces
con agua, utilizando unos 50 cm?® y agregar las aguas de lavado al
bal6n de destilacién. Enlazar este con un refrigerante vertical a cuyo
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extremo se ha anadido un tubo de vidrio estirado en punta, el cual se
introduce casi hasta el fondo, en el matraz que se uso para medir la
muestray que debe contener una pequena cantidad de agua destilada,
de tal manera que la punta del tubo quede sumergida, con el objeto de
evitar pérdidas de las sustancias volatiles al hacer la destilacion.
Destilar suavemente regulando la ebullicion del liquido con unas
perlas de vidrio o unos pedacitos de piedra pomez. Suspender la
destilacion cuando se haya recibido en el matraz unos 200 cm?® del
destilado. Lavar el refrigerante y el tubo de vidrio con pequenas
cantidades de agua, recibiéndolas en el mismo matraz; completar casi
elvolumen con agua; colocar el matraz en un bano de agua a 20 °C por
media hora; enrasar. Determinar la densidad del destilado con un
picnémetro. Calcular el porcentaje de alcohol en volumen por medio
delaTabla 5.8. Reservar el destilado para la determinacion de ésteres
y aldehidos.

5.11.11 Esteres

Meétodo propuesto por Liebman y Scherl. Adaptado

Reactivos:

Solucién de NaOH 0,05 N

Solucién de HC1 0,05 N
Fenolftaleina al 1 % en etanol de 96°

Medir 50 cm? del destilado y colocarlos en un erlenmeyer de 500
Neutralizar 1a acidez con solucion de NaOH 0,05 N y agregar un
€xcesode 25 cm? exactamente medidos. Calentar el erlenmeyer con su
contenido en un bano maria por dos horas, cuidando de conectar a la
boca del matraz un refrigerante de reflujo o una varilla larga de vidrio,
que haga sus veces. Conducir un blanco en las mismas condiciones,
reemplazando e] destilado por 50 cm? de alcohol purisimo diluido al

grado alcohélico de] producto que se analiza, o por el mismo volumen
de agua destilada.

cm?,

D_espllés de frios los dos matraces, titular el exceso de hidroxido
de SOde ¢on solucién de acido clorhidrico o sulfurico 0,05 N, en
presencia de fenolftaleina. La diferencia entre el volumen de acido

gastado en el blanco y el consumido en la muestra, corresponde a los
esteres.

1 cm?® de solucién 0,05 N = 4,4 mg de acetato de etilo.
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5.11.12 Aldehidos
Determinacion cualitativa

Reactivos:
Reactivo de Schiff:

Solucion A: Disolver 200 mg de fuchsina’ basica en 120 cm?® de
agua destilada caliente y dejar enfriar.

Solucion B: Disolver 2 g de sulfito de sodio anhidro en 20 cm®de
agua.

Mezclarla solucion A con la By afnadir 2 cm® de HCl concentrado.
Diluir a 200 cm?® con agua y dejar en reposo por lo menos una hora en
recipiente bien tapado.

"Otros Nombres de la fuchsina: Magenta I; Violeta basico 14;
clorhidrato de rosanilina .

Procedimiento: Para la investigaciéon cualitativa, colocar unos
10 cm® del destilado en un tubo de ensayo y agregar 2 cm?® del reactivo
de Schiff. Una coloracion roja inmediata, demuestra la presencia de
aldehidos.

Para la determinacién cuantitativa pueden seguirse dos métodos:

a. Método colorimétrico:

Utilizando como patrén una solucién alcohélica de acetaldehido y
operando en las mismas condiciones que para la determinacién de fur-
fural, que aparece en la Guia de Laboratorio para analisis de licores.

b. Método yodomeétrico:

A.O.A.C. 9.068/84 adaptado

Soluciones necesarias:

Solucion 0,05 N de bisulfito de sodio (NaHS0,). A.0.A.C. 32.035/
70. Disolver 1.30 g de NaHSO, en 250 cm® de H,0. Anadir 50 cm?® de
alcohol libre de aldehidos, mezclar y diluir con agua a 500 cm® en ma-
traz aforado. Estandarizar contra la solucién de yodo. Preparar fresca
cada vez.
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Soluciéndeyodo 0,05N.A.0.A.C. 45.019/70 adaptado. Disolver
6,35 g de yodo y 10 g de KI en 50 cm?® de agua. Transferir la solucién
cuantitativamente a un matraz aforado de 1 dma3. Diluir a volumen con
H,O y mezclar. Mantener en frasco oscuro con tapéon de vidrio y
reestandarizar cuando sea necesario.

Estandarizacion:

Solucién patrén de 6xido arsenioso 0,05 N: Pesar 2,47 gde As,O,
previamente secado a 105 °C por una hora. Disolver en 25 cm?® de
NaOH 1 N en un vaso de precipitados y con ayuda de calor. Anadir 25
cm?® de H2804 1 N. Enfriar, transferir cuantitativamente a un matraz
volumétrico de 1 dm? y diluir a volumen con agua. La solucién debe
Ser neutra.

197 8Normalidad = g de 6xido arsenioso x 4000/cm? volumen final x
84

Transferir una alicuota de 25 cm?® de la solucién patrén de 6xido
arsenioso a unerlenmeyer de 250 cm?. Acidificar ligeramente con unas
gotas de acido sulfurico (1 + 10). Neutralizar con bicarbonato de sodio
s6lido, anadiendo 2 g de exceso. Titular con la solucién de yodo
usando indicador de almidén al 0.2 %. Saturar la solucién con CO, al
final de la titulacién, afnadiendo 1 cm?® de H,SO, (1 + 10), justo antes
de llegar al punto final.

Ndel=cm?As,0,x N As,0,/ cm®1

Tiosulfato de sodio 0,05 N: Preparar por dilucién de una
solucién 0,1 N preparada segun se indica en la determinacion de

indﬁ:e de per6xido en la Guia de Laboratorio para analisis de
aceites,

Técnica

. En un erlenmeyer de 250 cm? colocar 50 cm? del destilado y 25
cmide lasolucién de bisulfito de sodio; dejar en reposo por media hora,
agitando de vez en cuando; anadir 30 cm? de la solucién de yodo y
titular el exceso con la solucion de tiosulfato, en presenciade almidén.
Conducir un blanco en las mismas condiciones, reemplazando el
destilado por 50 cm? de alcohol purisimo diluido al grado alcohélico
del producto que se analiza, o por agua destilada. La diferencia entre
el volumen de tiosulfato gastado en la muestra y el consumido en el
blanco, corresponde a los aldehidos presentes. Expresar los resulta-
dos en formaldehido o en acetaldehido.
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1 em? de solucién 0,05 N de tiosulfato de sodio = 0,75 mg de
formaldehido = 1,1 mg de acetaldehido.

5.11.13 Azucares Reductores
A.0.A.C. 11.019/84 adaptado

Método volumétrico de Fehling
Reactivos:
Soluciones Fehling:

Solucién A de sulfato de cobre: Disolver 34,639 g de la sal
pentahidratada de sulfato de cobre en agua destilada y completar a
500 cm? con agua.

Solucién B: Disolver 173 g de sal de Rochelle (Tartrato doble de
sodio y potasio) y 50 g de NaOH en agua. Diluir a 500 cm?®. Dejar dos
dias en reposo y filtrar a través de lana de vidrio.

Solucién de azul de metileno: Disolver 0,2 g de indicador en 100
cm?® de agua.

Solucién patrén de azticar: Disolver 0,5000 g de glucosa anhidra
en agua destilada y completar a 100 cm® con agua en un matraz
aforado.

Procedimiento

Colocar 200 cm?® de muestra si se trata de un vino seco, 100 cm®
si es un vino semiseco o 25 cm? si es un vino dulce, en una capsula
de porcelana, neutralizar exactamente con NaOH 1 N calculando la
cantidad requerida de la acidez determinada previamente. Afiadir
agua hasta 200 cm?® para las alicuotas menores. Evaporar en bafio
maria hasta 50 cm?® para eliminar el alcohol. Dejar enfriar y pasar el
liquido a un matraz aforado de 250 cm?. Clarificar la solucién en la
siguiente forma: Diluir con unos 150 cm® de agua y agregar unos 5 cm®
de solucion saturada en frio de acetato neutro de plomo; agitar y dejar
en reposo. Agregar 2 cm® mas del reactivo y observar si se forma mas
precipitado, en tal caso, seguir agregando solucién de acetato por
pequenas porciones, hasta que no se produzca mas precipitado.
Completar el volumen con agua destilada, agitary dejar en reposo una
media hora. Filtrar por decantacién por papel plegado seco y recibir el
filtrado en un vaso seco. Agregar al filtrado, por pequeias porciones,
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oxalato o sulfato de sodio anhidros, hasta que no se forma mas
precipitado. Filtrar en la misma forma anterior. Reservar el filtrado
para el analisis.

Pipetear 5 cm® exactos de cada una de las soluciones Fehling en
erlenmeyer de 400 cm®. Diluir con 40 cm?® de agua. Calentar la mezcla
hasta ebullicién y mantenerla asi durante 2 minutos (puede utilizarse
un material inerte para regular la ebullicién). Anadir la solucién

patron de azicar rapidamente desde una bureta hasta coloracién
rojiza.

Anadir 1 cm?® de indicador de azul de metileno y continuar
afadiendo pequefias porciones de solucién azucarada hasta
decoloracién del indicador. Todo el procedimiento de titulacién debe
hacerse a la temperatura de ebullicién y maximo en 2 minutos. Es
necesario hacer previamente titulaciones de tanteo.

Determinar el titulo de la solucion de fehling expresado en
gramos de glucosa por 10 cm? de solucién. Repetir el procedimiento
descrito con la solucién azucarada del producto.

Calcular el contenido de azticares como gramos de glucosa/100
cm?® de vino.

5.11.14 Anhidrido Sulfuroso Libre
A.O0.A.C. 20.131/84. 940.20/90 adaptado
Reactivos;

Solucién de yodo 0,02 N

Acido sulfurico 1:3

Carbonato de sodio

Indicador de almidén al 1%

Procedimiento:

Medir 50 cm?® de vino y pasarlos a un erlenmeyer; diluir con 100
cm?® de agua destilada. Acidular con 5 cm?® de solucién de acido

sulfarico. Agregar 2 cm?® del indicador y 0,5 g de carbonato de sodio
(para desalojar el aire).
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Titular inmediatamente con la soluciéon de yodo, hasta que el
color azul del punto final permanezca por lo menos dos minutos.

1 cm?® de solucién de yodo 0,02 N = 0,64 de SO,

5.11.15 Anhidrido Sulfuroso Combinado. Método de
Potter

5.11.15.1 Adaptado a vinos por el prof. Luis E. Gaviria.
Departamento de Quimica. Facultad de Ciencias. Universidad
Nacional de Colombia.

En dos vasos de precipitados (A y B) colocar 50 cm?® de vino y
diluir con 100 cm® de agua. Afadir 5 cm® de NaOH 5 N, agitar
suavemente para evitar la entrada de aire en la disolucién y dejar en
reposo 20 minutos. En A agregar 7 cmSde HC1 5 Ny 1 cm® de solucion
de almidén al 1 %. Valorar rapidamente con yodo 0,05 N, obteniendo
asi la capacidad total de reducci6n de yodo.

En B determinar el material reductor que no sea sulfito, para lo
cual tratar la muestra como en A, con alcali y acido, pero inmediata-
mente después de acidular afiadir 2 cm® de peréxido de hidrégeno al
3 % para oxidar los sulfitos a sulfatos. Agregar almidén y valorar con
yodo 0,05 N obteniéndose asi la capacidad reductora de las sustancias
distintas a los sulfitos.

La diferencia entre Ay B da el SO, combinado en la muestra.
Relacionar a 100.

1 cm?® de solucién de yodo 0,05 N = 1,6 mg de SO,.

5.11.16 Glicerina

La determinacién de la glicerina tiene importancia para deducir
si un vino ha sido alcoholizado puesto que en la fermentacion
alcoholica regular hay formacién simultanea de alcohol y glicerina,

desde un minimo de 7 g hasta un maximo de 14 g por cada 100 g de
alcohol; si se introducen los valores:

a = alcohol en g/ 100 cm? de vino y
g = glicerina en g/ dm® en la férmula,

Se tiene

X = (100 x g)/ (a x 10) o sea la llamada razén x entre glicerina y
alcohol, que debera ser superior a 7 en los vinos no alcoholizados. Su
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determinacion se efectiia segiin el método A.O.A.C 11.007y 11.015y

11.016/84011.010y 11.011/70 0 920.60 Y 920.61/90 TABLA 5.7. TABLA DE WINDISH. CALCULO DEL EXTRACTO TOTAL
5.11.17 COloranteSE 'iﬁCialeS E DA | TERCERA CIFRA DECIMAL DE LA DENSIDAD RELATIVA :
; _ N . . Covnee | @ | o [ o2 § o] e [l SN N
Los métodos descritos a continuaciéon son ttiles para la inves- DECIMALES |

tigacion de colorantes en los vinos tintos. ! GRAMOS DE EXTRACTO SECO POR dm3

1,00 | Il 26 51| 77| wa| 129| 154| 80| 208 232
5.11.17.1 Ensayo de Arata (para colorantes de caracter T !
Ly - " . P 01 258 28B4 310 336 36,2 388 413 433 46,5 481
acido). (Métodos aplicados en el laboratorio de andlisis de ' ‘ |
alimentos. Departamento de Quimica U. N. Tomados de . 1,02 s17| ss3| se9| ses| 21| ea7| e73f evs( 725( 75
Villavechia. ) ' 1,03 77.7 an.a‘ 820| ess| es1| 07| s33| ose 985 1011
Hervir suavemente en un matraz, 100 cm?® de vino hasta redu- i war| 3| o] gl awz) nellvies| Sizel s lRaee

cirlos a un tercio de su volumen. Agregar 2 a 3 cm®de HClal 10 %y 1,05 | 1208 1:12.-:‘I 1350 137.8| 1403 | 1420 1458| 1481 1507| 1533
0.5 g de lana blanca desengrasada previamente con éter y continuar ! 1

hirviendo por 5 minutos. 106 | 1s58| 1sse| 1er2| 138 1664 | 1690 1716| 1743| 1788| 175
1.07 1821 1848 1874 1800 1926 185.2 197.8 2005 2031 205,8

) Retirarlallama, separar el liquido sin dejar caer la lana y lavarla 1,08 z084| 2110 2138| 2182] 2189 2215| 2241| 2288| 2204 2320

varias veces con agua fria. Verter sobre esta 100 cm®de agua acidulada 100 | 2347| 207.3| 2399| 2425 2¢52| 247.8| 2504| 2s31| 2857 2584

con HCI, hervir por 5 minutos, decantar el liquido y repetir el lavado 90 zrel smel| @il s el il aliG ae
hasta obtener un agua incolora después de ebullicion. Lavar luego ' : : : — —— : : '

1.1 287 4 250,0 292,7 2853 2980 30086 3033 3059 308,86 312

repetidamente la lana con agua destilada fria para eliminar el liquido
addo; introducir en el matraz unos 50 cm® de agua y 10 gotas de 112 3138| 3165| 3192 3218| s245| 2271 s209| 3024 avsa| sa7s
amoniaco (D = 0,910) y hervir moderadamente por 10 minutos para

i = 4 v . 13 3404 3430 3457 | 3483 | 3510 353,7 | 3563 359,0 3616 | 3643
disolver el color artificial que se haya podido fijar en la lana. 3 : :
1,14 366,9 369.6 3723 | 3750| 3776 3803 3829 3856 3883 | 3309
; Decantar el liquido alcalino en otro matraz, diluir con un Vs sase| a082| asen| 16| woaz| 4oes| 4cen| 4123 w50l 4i7e
volumen igual de agua y hervir hasta que los vapores que se despren-
1,186 4203 423.0 4257 | 4283 | 4310 433,7 | 4364 435,0 4417 | 444

den no huelan a amoniaco: dejar enfriar un poco y anadir gota a gota

so!ucic‘m de acido clorhidrico hasta que el liquido este acido, pero 117 4a7.1| ads8| as24| ass2| aszs| 4s0s5| 4632| 4es59| 4sss| amia
evitando un exceso.

1.18 473.9 ' 476.6 4793 | 482,0| 4847 4874 | 4901 492,8 4855 | 4882
Introducir en el liquido una hebra de lana desengrasada de 10 119 5009| 5035 s082| soas| sie| siaa| sizo| sie7| s24| seas
a 15 cmde longitud y hervir 5 minutos. Si la lana, después de lavada S 527.8 R 2 ; : : L : =
con agua fria queda tefida de un color rojo bien perceptible, se puede : ' \
asegurar que el vino fue tefiido con colorantes organicos artificiales de
caracter acido (derivados azoicos y fuscinas sulfoconjugadas). Si la TABLA DE INTERPOLACION
coltoracic')n es débil o incierta, tratar la lana con 50 cm? de aguay 10
ggbe:'i ?j?lann;(éﬂ:)aﬁﬁ ({)13 ; l?iIng; (El)t}a)éoapg I;i;lc(;z Tg%?tiitses?é] S ﬁ'l ar el color oev;la :LFM bE GRAMOS DE | 4a. CIFRA DECIMAL GRAMOS DE 4a. CIFRA DECIMAL GRAMOS DE
‘ parcce en esta LA DENSIDAD EXTRACTO SECO | DE LA DENSIDAD EXTRACTO SECO DE LA DENSIDAD EXTRACTO SECO
un color rojo, por débil que sea, sera indicio seguro de colorantes RELATIVA R REGHA ik fetAmvA Fofdm
organicos artificiales.
1 0,3 4 1,0 7 1.8
En los vinos naturales muy coloreados, la segunda o tercera lana i > e : i
toma coloraciones amarillo-pardas que no deben ser tenidas en cuenta. — s g 18 2 .2
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TABLA 5.8. CALCULO DEL GRADO ALCOHOLICO VINOS

S— PO

' : Alcohol por I Gramon de | ' Aleoticl poc: | Gramse:de
TR oo | S e PR e e | S| A
! 0,3399 0,05/ 0.07] 0.05 o894 273, 348 2,77
| 8| 0,11 0,13 0.1 8/ 284 356 2,82
[ 7] 0,16 020 0.16] 71 280 aea 288
| 8] 021] 0,27 | 021 ] 6] 298] an 2.94
| 5] 0,26/ 0,33 0,26 5/ 3,02 378 3,00
| 4 0,32 0.40 0.32 4] 3.08/ 385 3,05
| 3 0.37 0,47 0.37 3 3,14 3.93 312
| 2] 0.42] 0,53 0,42 2] 3.19 | 4,00 | 3.7
1] 0,48 0,60 0,47 1] 3,25 4,07/ ERE]
l o 0.53 | 0.67 0.53 0 331 4.4 2,29
| 0,9989 | 0.58] 0.7 0,58 0,0939 | 3,37 | 1,22 3.35
[ 8 0.64] 0,80 0,64 8 3,43 4,29 3,40
i 7] 0,69 0,87 | 0,69 7] 3.49 4,36 | 3,46
| 6 0.74] 093] 0.74] 6! 3,55 4,43 3,52
! 5] 0.80 1.00] 0.80 5| a.60] 451 358
| 4] 0,85 1,07] 0,85 4! 3,66 4,58 | 3,64
| 3l 0.90] 1,14] 0.90 3l 3,72 4.65 3,69
I 2] 0,96 1,20] 0,96 2| 378 473 3.75
| 1 1.01] 1,27 1,01 1 3,84 4,80 | 3.81
[ 0] 1.0 1,34 1,06 ol 3.90] .88 3,87
[ 0,9973 | 1,12 1.41 1,12 0,929 3,96 4,95 | 3,93
[ 8 117 1,48 117 8 4,02 5,03 3,99
| 7 1,23 1.54 1,22 7 4,08 5.10] 4,05
[ 6 1.28 161 128 6 414 5,18 411
[ 5 1,34 1.68 1,33 5| 4,20 5.25 417
| 4] 1,39 1,75 | 1,39 | 4 4,26 | 5,33 4,23
| 3 1,45 1,82 1,44 3| 4,32 5.40 4,29
| z] 1,50 1,88 | 1,50 2 4,39 5,48 4,35
! 1] 1,66 1,95 ] 1,55 1 4,45 5,55 4,41
| o] 161] 2,02| 1.60 0 451 5.63 4,47
| 09969 | 1.67] 2,00 1,66 0.9319 4,57 5,70 4,53
[ 8/ 172] 2,16] 171 8 4,63 578 4,59
[ 7] 178 | 2,23 1,77 7 4,69 5,86 4,65
[ 6 1,83 | 2,30/ 1,682 ] 6 4,75 5,93 a7
[ 5] 1,89 | 2,37 ] 1,68 5 4,81 6.01 4.77
| 4 1,94 2,44 | 1.03] 4 4,88 6,09 4,83
{ 3] 2,00 2,51 1,99 | a3 4,94 6,16 4,89
| 2] 2,05 2,58 2,04 2 5.00 6.24 4,95
[ 1] 2,11 2,65 2,10 1 5,06 8,32 5,01
| o/ 2.17] 2,72 2,16 0 513 6.40 5,08
| 0,9959 | 2.22| 2,79 2.21 0.9909 5,18 6.47 5.14
l 8] 2,28 2,86 2.27 8 5.25 6.55 5.20
[ 7] 2,34 2,03 2,32 7 5,32 6.63 5,26
| 6/ 2,39 | 3,00 2,38 6 5,38 6,71 5,32
[ 5] 2,45] a.07 243 5 5,44 6.79 538
4/ 2,50 3,14 2,49 4 5,51 6.86 5,45
i 3] 2.56 321 2,55 3 5.57 6.94 5,51
| 2] 2,62 3.28 2,60 2 5,63 7.02 5.57
1] 7,68 3,35 2,66 1 5,70 7,10 5.64
[ o] 2.73] 3,42 2.72 0 5.76 7.18 5.70

Continua
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Continuacion
| P | Alcohol Gi de P de
| ciamsn | Mt | Motz | omed | G foun ) Tt [ 0ttp| L Smmense
| asnse | Lot volumen emd 15°15°C Pes3 | volumen em3
| 1
| 09899 | 583 726 576 09843 928 1.5 913
! 8| 589 | 734 583 8 9.35 1159 520
| 7 5.9 | 742 589 7 9.42 11,68 227
[ 6 600 7.50 585 6 9,50 1,77 534
I 5 6,09 758 602 5 957 11,86 942
| 4 615 7.66 6,08 4 9,65 11,85 949
. 3 65.22 774 614 3 972 12,05 956
_! 2 | 6.28 | 782 621 2 9.80 1214 563
| 1 635 | 7.80 627 1 9,87 1223 870
o 6.41 799 634 (] 9.9 1232 9.78
| 0.9989 | 6.48 807 640 05839 10.02 12.41 985
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5.11.17.2 Ensayo de Girard. (Para colorantes de caracter
béasico y para algunos de caracter éacido).

Neutralizar 50 cm? de vino con amoniaco al 10 % (D = 0,960),
adicionar 5 cm? de este y pasar el liquido a un separador de unos 100
cm?® de capacidad. Agregar 15 cm?® de alcohol amilico y agitar suave-
mente para evitar una emulsién, por unos 10 minutos. Separar el
alcohol, lavarlo 3 veces con agua, filtrarlo a través de un pequerio filtro
seco y acidularlo con acido acético. La aparicién de una coloraciéon
roja, rojo-anaranjada o rosada, que aparezca antes o después de
acidular, indica que el vino ha sido tefiido con colores organicos arti-
ficiales solubles. No valen las ligeras coloraciones amarillas o amari-
llo-verdosas que eventualmente puedan aparecer.

5.11.17.3 Ensayo de Kénig. (Para colorantes organicos
de caréacter bésico)

Neutralizar 50 cm?® de vino con amoniaco al 10 % (D = 0,960),
agregar 5 cm® mas, anadir aproximadamente 0,5 g de lana blanca
desengrasada y hervir moderadamente hasta eliminar el alcohol y el
€xceso de amoniaco. Retirar la lana, lavarla con agua y pasarla a un
tubo de ensayo que contenga 10 cm?® de potasa caustica al 10 % y
calentar al bafio maria hasta que la lana se disuelva. Dejar enfriar,
Pasar el liquido a un separador y extraer con la mitad de su volumen
deﬁ €ter, agitando moderadamente por 5 minutos. Separar la capa
Ctérea, filtrarla por un pequeno filtro secoy acidular con acido acético.
Si eléter se colorea antes o después de la acidificacion, el vino ha sido
tefiido con colorantes organicos artificiales de caracter basico.

5.12 GUIA DE LABORATORIO. AGUARDIENTES Y
LICORES

5.12.1 Determinacién de Metanol. A.0.A.C. 9.107/
84. 972.11/90

5.12.1.1 Método Cromatografico

Adaptado en la Catedra de Analisis Instrumental. Departa-

mento de Quimica. Facultad de Ciencias. Universidad Nacional de
Colombia,

Equipo

Cromatégrafo de gases con detector de ionizacion por llama.
Columna de acero inoxidable con Carbowax 20 M en silice fundida, de
25 m x 0,2 mm x 0,2 m de espesor.
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Parametros aproximados

Temperatura de la columna 60 °C (isoterma)

Temperatura del detector y del inyector 180 °C

Flujo del gas de arrastre (He) 28 cm/seg

Ajustar los parametros para la mejor separacién y forma de pico.

El mas alto nivel de estandarizacion debe lograr completa separacién
en la linea base entre el etanol y el propanol.

Jeringa de 10pl Hamillon Co. No. 701 o equivalénte.

Reactivos
-Alcohol. Grado U.S.P. libre de metanol.

-Solucién patrén de metanol. Diluir 10 cm® de metanol al 99 %.
a 100 cm? con alcohol al 40 %.

-Solucién patrén de alcohol n-butilico. Diluir 10 cm® de n-
butanol al 99,9 %, a 100 ccm?® con alcohol al 40%.

-Solucién patrén de metanol. 0,050 % de metanol méas 0,030 0/3
de n-butanol. Llenar con alcohol al 40 % hasta aprximadamente 99 cm” |
un matraz aforado de 100 cm® y afadir por medio de la jeringa 500p1 de

la solucién patrén de metanol y 300pl de la solucion patrén de n-butanol. .

Mezclar y diluir a volumen con alcohol de 40 %. Mezclar de nuevo.

Determinacién:

‘ -
Inyectar 1ul de solucién patrén de metanol. Ajustar los parame- |
tros de trabajo y atenuacion, para obtener picos de altura medible de
aproximadamente 1/4 de la escala de defleccién. El tiempo de reten-
cién del metanol y del butanol son 3 y 12 minutos respectivamente.

, ) e \
Inyectar 1pl de la muestra para estimar el metanol, usando

atenuacion si es necesario y para chequear la ausencia del n-butanol.

Basandose en la presencia o ausencia del butanol en la muestra, de-

terminar el contenido de metanol a partir de la respectiva curva de
calibracion.

Curvas de Calibracién

Para n-butanol ausente: Preparar una serie de patrones, 4 0 5,
en un intervalo de concentraciones que incluya la concentracion de la




274 Analisis de Alimentos

muestra. Anadir a los patrones y a la muestra una cantidad de patrén
interno equivalente a la concentracién de metanol en la muestra. Cal-
cular las razones de altura de pico de metanol: n-butanol, usando los
promedios obtenidos de duplicados de inyeccion y graficar las relacio-
nes contra las concentraciones de metanol.

Paran-butanol presente: Preparar series de patrones de metanol
como se describié para n-butanol ausente, pero omitiendo la adicién
del patrén interno de n-butanol ala muestray a los patrones. Graficar
la altura de pico obtenida contra la concentracién de metanol.

5.12.2 Determinacién de Alcoholes Superiores.
A.O0.A.C. 9.091/84. 940.08/90

Método Cromatografico. Adaptado en la Catedra de Analisis
Instrumental. Departamento de Quimica. Facultad de Ciencias. Uni-
versidad Nacional de Colombia.

Instrumento y Condiciones instrumentales:

Los mismos descritos para determinacién de metanol.
Reactivos:

-Alcohol isobutilico. De la mas alta pureza.

-Alcohol isoamilico. De la mas alta pureza.

-Alcohol n-propi ico (n-PrOH). Grado reactivo, redestilado.
-Acetato de etilo (EtOAc) . Ragdo reactivo, redestilado.
-Alcohol n-butilico (n-BuOH). Grado reactivo, redestilado.

Soluciones patrén interno de n-butanol.

Para altos contenidos. Diluir 10 cm?®de n-butanol a 100 cm? con
alcohol al_40 %. 1 cm? de esta solucion afiadido a 100 cm?3 de muestra
0 de patrén equivale aproximadamente a 81 g de n-BuOH/ 100 dm?.

Para bajos contenidos: Diluir 1 cm?® de n-BuOH a 200 cm® con
alcohol del 95 %. 1 cm?® de esta solucién anadido a 100 cm®de muestra
o de patrén equivale aproximadamente a 4,1 g/100 dm?3.

Patrones de Trabajo

Soluciones patrén para altas concentraciones:
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Colocar alicuotas de n-propanol, 1 cm?® de alcohol isobutilico, 2
cm? de alcohol isoamilico y 1 cm?® de EtOAc en un matraz aforado de
100 cm? y diluir a volumen con etanol al 40 %.

Patrén para concentraciones intermedias

Diluir con etanol al 40 %, 10 cm? de la solucién anterior hasta
200 cm? en matraz aforado.

Soluciones de trabajo para altas concentraciones, que contiene en g/
100 dm3:

n-PrOH 40,2
alcohol isobutiilico 41,1
alcohol isoamilfco 81,2
EtOAc 45,1

Diluir 5 cm?® del patrén para altas concentraciones, a 100 cm®
con alcohol al 40 %. Anadir 1 cm?® de solucién patrén interna de n-
BuOH de alto contenido y mezclar. Preparar semanalmente.

Solucién de trabajo para bajas concentraciones que contiene en
g/100 dm?:

nPrOH 2,0
alcohol isobutilico 2,1
alcohol isoamilico 4,1
EtOAc 2,3

Diluir 5 cm? del patrén para concentraciones intermedias a 100
cm? con etanol al 95 %. Afiadir 1 cm? de solucién patrén interno de
BuOH de bajo contenido y mezclar. Preparar fresca cada semana.

Determinacion

Hacer una inyeccion preliminar de 1ul de muestra para determi-
nar la presencia o ausencia de n-BuOH. Si esta presente substraer su
cantidad del n-BuOH total presente en los patrones. Aniadir 1 cm®de
patrén interno de n-BuOH de alto o de bajo contenido (dependiendo
de la concentracion de etanol y de EtOAc) sobre 100 cm?® de muestra
en matraz volumétrico y agitar.
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Inyectar alicuotas de 1pl de la muestra y de las soluciones patréon
por triplicado. Medir la altura de los picos para n-PrOH. alcohol
isobutilico, alcohol isoamilico y EtOAc y calcular para cada uno, la
relacion altura del pico contrala del n-BuOH tanto en la muestra como
en los patrones.

Graficar las relaciones contra las concentraciones en los patro-
nes y determinar las concentraciones en la muestra.

Lasumadelas concentraciones de alcohol isoamilico e isobutilico
es equivlente al llamado aceite de fusel.

5.12.3 Furfural

Meétodos adaptados en la catedra de analisis de alimentos.

Departamento de Quimica. Facultad de Ciencias. Universidad Nacio-
nal Bogota.

5.12.3.1 Determinaciéon Cualitativa

En un tubo de ensayo colocar unos 10 cm?® del destilado. Afiadir
2 cm?® de anilina recién destilada y 0,5 cm?® de acido clorhidrico
concentrado. Enfriar el tubo a unos 15 °C y dejarlo en reposo por 15
minutos. Una coloracion roja ndica la presencia de furfural.

5.12.3.2 Determinacion Cuantitativa

Reactivos:

Patrén de furfural: Disolver 1 gramo de furfural recién destilado
en 100 em?® de alcohol purisimo (Patrén I).

Alcohol al 50 % en volumen
Anilina recién destilada
Acido clorhidrico (D = 1,125)

Procedimiento:

Elaboraciéon de la curva de calibracién: Tomar 1 em?® de la

solucion Patrén 1y diluirla hasta 100 cm?® con alcohol de 50 % (1 cm?
= 0,1 mg de furfural).

Patron II: Preparar 6 soluciones de 50 cm® cada una, empleando
0,5; 1,0: 1,5; 2,0y 2,5 cm® de la solucion diluida; anadir a cada matraz
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de 50 cm® que contiene el patréon II, 2 cm® de anilinay 0,5 cm?® de acido
clorhidrico. Completar los volimenes con alcohol de 50 %. Agitar y
dejar en reposo por 15 minutos. Leer inmediatamente el color a 525
nm en un colorimetro apropiado. Graficar concentracion contra
absorbancia.

Tomar 20 cm? del destilado, anadir 2 cm?® de anilinay 0,5 cm? de
acido clorhidrico y completar a 50 cm?® en un matraz aforado; comple-
tar el volumen con alcohol de 50 %; dejar en reposo por 15 minutos
y comparar el color tal como se hizo con los patrones. Calcular el
contenido de furfural en gramos por 100 cm? de licor.
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CAPITULO VI

CERVEZA

6.1 DEFINICION

Se entiende por cerveza una bebida preparada por fermentacion
alcohodlica, debida a la accién de levaduras seleccionadas, sobre
infusiones de cebada germinada u otros cereales también germinados
y aromatizada con liipulo. El producto final contiene en Colombia dé
2,5 a7 % de alcohol en volumen. En otros paises se permiten mayores
concentraciones de alcohol. |

6.2 HISTORIA

La preparacion de cervezas y en general de bebidas con bajo
contenido alcohdélico se remonta a la época de los egipcios, quienes
probablemente ya utilizaban la malta de cebada. El desarrollo de esta
industria esta relacionado con el de la fabricacion del pan. En lo
referente a la adicion del lupulo, esta se inicig en la edad media debido
posiblemente a su accion antiséptica; en la actualidad es mas cono-
cido por el sabor amargo que comunica al producto.

Uno de los logros mas notables en la técnica cervecera moderna
ha sido la produccién de cervezas en botella. Naturalmente, al €xito
comercial del proceso de embotellamiento han contribuido la pas-
teurizacion y el desarrollo del equipo mecanico correspondiente para
realizarla, asi como para el lavado automatico del envase y llenado de
las botellas. En la actualidad se expenden también enlatadas.

Los procedimientos actuales para la preparacion de la cerveza
varian en algunos detalles de un pais a otro, pero en general se tiende
a producir una cerveza clara, estable y que pueda enfriarse sin apa-
ricion de turbidez.
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6.3 COMPOSICION

Debido a la variacion en la calidad de las materias primas ne-
cesarias en la fabricacion de la cerveza, esta también presenta varia-
ciones en su composicion. El tratamiento de la materia prima,
igualmente influye sobre la composicion del producto final. El alcohol
se encuentra en cantidades variables; estan presentes hidratos de
carbono, tales como los azuicares no fermentados y la dextrina;
derivados proteinicos y derivados de la malta; sustancias aromaticas
procedentes del lupulo; productos secundarios del metabolismo de las
levaduras asi como cantidades pequerias de sales minerales, extractos
vegetales y aceites esenciales.

6.4 TIPOS DE CERVEZA

Los tipos de cerveza pueden clasificarse en dos grandes grupos
tomando como criterio la naturaleza de la levadura empleada durante
el proceso; para la cerveza comun se usa un tipo de levadura que va
al fondo de la cuba y por esto se denomina “de levadura baja o de
fermentacion baja"; para la cerveza ligera se emplea una levadura
que flota en la superficie de la solucién y por esta razon se le llama
“de levadura alta o fermentacién alta”. A esta ultima categoria

Eertenecen las cervezas Ale, Porter y Stout. Al primero las de tipo
ager,

6.5 MATERIAS PRIMAS

Las materias primas utilizadas en la elaboracion de la cerveza
pueden resumirse en el siguiente Cuadro:

Materias Primas Fundamentales

Agua

Malta de cebada

Lapulo

Materiales adjuntos: Cereales malteables
Cereales no malteables

Azlicares
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Materias Primas Secundarias
Bidéxido de carbono producido en la fermentacion
Productos enzimaticos

Sales correctoras.
6.5.1 Agua

La cerveceria clasica sostiene que existe una dependencia estre-
cha entre el agua preparada adecuadamente para elaborar la cerveza
y la fermentacion, coagulaciéon, estabilidad y sabor. Es famosa la
calidad de la cerveza de Burton Ale, de Inglaterra, atribuida a la
naturaleza del agua empleada.

La dureza del agua expresada en carbonato de calcio, debe
encontrarse entre 200y 300 partes por millon, procedente de sulfatos
de calcio y magnesio.

Debe observarse que el calcio en forma iénica reacciona con los
fosfatos organicos e inorganicos de la malta y precipita; el resultado
es la acidificacion del caldo. El magnesio, en forma iénica, produce un
efecto similar pero no tan acentuado.

El sodio y el potasio en forma i6nica, asi como los cloruros y 10s
sulfatos no afectan sino el sabor de la cerveza: mientras que un exceso
de hierro, cobre ossilicatos afecta el producto. El tratamiento adecuado
del agua y su contenido mineral tienen una importancia decisiva en
el proceso, ya que muchas sustancias amargas contenidas en el [ipulo
son de naturaleza acida y un pH alto contribuira a su disolucion. Estos
factores influyen también en la precipitacion de las proteinas.

Finalmente debe observarse que un agua dura, con un conteni-
do excesivo de bicarbonatos, puede producir un sabor amargo, des-
agradable y permanente en la cerveza,

6.5.2 Malta de Cebada

Se conoce como malta cervecera al producto resultante de so-
meter granos enteros de cebada de variedades de 6 hileras de granos

a los procesos controlados de remojo, germinacién y tostacion. Figura
6.1

La cebada (Hordeum vulgare) se ha cultivado desde tiempos
antiguos cuando su uso principal era la produccion de pan. Debido a
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Coleoptilo
Pericorpio Testa

Estrato L ignifi Endosperma

Aleurona Por::qunrno
em palizada
Escutelo
Radicula
Plumula

Embrich

Coleorizo

Figura 6.1. Diagrama de un grano de Cebada

su bajo contenido de gluten fue reemplazada en la mayoria de los pai-

ses por el trigo y empezé a destinarse a la obtencién de bebidas’

alcohdlicas como la cerveza y el whisky.

Para este uso se prefieren los tipos de cebada que contienen me-
nos proteina, endospermo mas blanco y harinoso, con 60 a 62 % de
almidén y cubierta mas delgada.

Cuando se somete a remojo la cebada, germinan las semillas,
proceso en el cual las enzimas presentes desdoblan los almidones
produciendo azicares mas simples como la maltosa y dando origen a
la materia prima llamada malta de cebada Las enzimas presentes
colaboran ademas en el desdoblamiento de los almidones procedentes
de otras materias primas. La tostacion suspende la germinacion.
conserva las enzimas y origina el olor y color caracteristicos.

Segun la Norma ICONTEC No. 543, una buena malta cervecera
debe cumplir los siguientes requisitos quimicos para asegurar maxi-
ma eficiencia en la conversién de almidén a azucar y un mosto
facilmente filtrable y rico en sustancias fermentables.
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(A.S.B.C. = American Society of Brewing Chemists)

(°L = grados Lintner. Ver definicién bajo poder o fuerza diastasica)

TABLA 6.1 REQUISITOS PARA LA MALTA CERVECERA

MINIMO.

REQUISITO MAXIMO
Extracto molienda fina % en masa

(base seca) 78 -
Diferencia fino-grueso % en masa

(base seca) - 2
Color del mosto en grados A.S.B.C 1,5 2,5
Tiempo de conversiéon en minutos - 7
Tiempo de filtraciéon en minutos - 60
Fuerza diastasica en °L (base seca) 20 -
Alfa amilasa en unidades dextrini-

zantes (base seca) a 20 °C 30 -
Proteinas totales % en masa

(base seca) 10 12
Proteinas solubles (base seca)/

proteinas totales (base seca)

% en masa 40 45
Viscosidad del mosto en Cp (cen-

tipoises) a 20 °C - 1.5
Alfa-amino-nitrogeno en mg/100 g

de malta - 200
Beta-glucanos en mg/100 g malta - 200

El poder o fuerza diastasica puede definirse como la capacidad
que tiene una cantidad determinada de mosto de concentracién de
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malta conocida, para convertir una cantidad determinada de almidén
en azucar, cuando se opera en condiciones de temperatura y tiempo
prefijadas. Esta definicidon en grados Lintner es la siguiente 5 “Una
malta tiene un poder diastasico de 100° Lintner si 0,1 cm?® de una
infusién clara al 5 % de malta, actuando sobre 100 cm?de una solucién
al 2 % de almidon a 20 °C por una hora, produce suficientes azucares
reductores para reducir completamente 5 cm?® de la solucion Fehling.
Puesto que en la metodologia actual no se usa agua destilada sino una
solucién al 0,5 % para preparar el mosto, se habla ahora de grados de
poder diastasicoy se haabandonado la referencia a grados Lintner. Su
determinacién se describe en la Norma ICONTEC No. 1122.

El tiempo de conversion se relaciona también a la efectividad de
las enzimas presentes en el mosto para sacarificar los almidones,
factor muy importante en la programacién del proceso. Su determina-
cion se describe en la Norma ICONTEC No. 1119.

Ademas la Norma ICONTEC No. 543, especifica que la malta
cervecera debe estar constituida por granos uniformes de cebada mal-
teada libre de contaminacién por granos o sustancias diferentes, no
presentar olores ni sabores extranos, debe estar libre de mohos e
infeccionesy su olor debe ser frescoy caracteristico. En cuanto al tamario
del acréspiro (plantula) se especifica que su longitud debe estar desarro-
llada desde 1/4 hasta 1 longitud total del grano. Si la longitud del
acrospiro sobrepasa la longitud del grano se dice que esta sobrecrecido.

La densidad o masa por volumen del grano en base seca se
especifica como 48,9 kg/HI (o kg/ 100 dm™?) minimo

6.5.3 Materiales Adjuntos

. Durante la fabricacién de la cerveza se hacen ciertas adiciones:
Azlcares, jarabes y cereales. Uno de los productos mas ttiles es el
procedente de la molienda htimeda o seca del maiz. La adicién de soya
ha tenido buena aceptacion por su valor nutritivo y su influencia
favorable en la fermentaci6n; su contribucién principal es el ser otra
fuent_e de alcohol, contribuyendo poco al aroma, color y contenido
Proteinico; de esta manera reducen el contenido nitrogenado de la
Ceérveza nueva y aumentan la estabilidad de la misma.

Los cereales que presentan un contenido elevado de aceite
Pueden originar olores y sabores desagradables.

6.5.4 Lapulo

Del lupulo solo se utilizan las flores femeninas del Hummus
lupulus previamente desecadas a baja temperatura y pulverizadas. Su
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tanino interviene en la precipitacion de las proteinas inestables al
reducir el pH de la solucién; comunica su aroma al mosto y contribuye
a la destrucciéon de los microorganismos y a la inactivacién de los
restos enzimaticos. Ayuda ademas a la estabilizacién biologica y
quimica del mosto. El lupulo contiene ademas resinas, aceites esen-
ciales y principios amargos.

6.6 PROCEDIMIENTO GENERAL DE LA
FABRICACION DE LA CERVEZA

6.6.1 Obtencién de la Malta de Cebada

La cebada libre de cualquier material extrario como piedrecillas
o granos de otros cereales o de otras plantas, se humedece con agua
y se extiende en capas de 10 a 15 cm de espesor, en camaras super-
puestas y al abrigo de la luz, controlando la temperatura ambiente_la
cual se eleva gradualmente de 12 a 16 °C para facilitar la germinacion
del grano. Este proceso dura de 8 a 20 dias, tiempo en el cual el gérmen
alcanza de dos a tres veces el tamario del grano. Luego se somete 2
secado y tostacién, favoreciendo la caramelizacién parcial de algunos
carbohidratos. Este proceso varia segiin el tipo de cerveza que S€
quiere elaborar. Se enfria y se almacena en silos frescos y secos.

El proceso enzimatico generado en la germinacién permite el de§-
doblamiento de los almidones hasta aziicar y otros compuestos mas
complejos denominados beta-glucanos. Ademas se forman muscilagosy
gomas de naturaleza proteica o de aminoacidos o grupos amino libres.

6.6.2 Obtencién del Mostd

La malta se muele hasta formar un polvo relativamente grueso
Yy luego se macera con agua; el producto resultante se somete a un
calentamiento adecuado con el fin de solubilizar las proteinas y con-
vertir al almidén en azucar. El material insoluble se separa por
filtracién y se lava con agua caliente, la cual se une a la solucién
anterior; este liquido constituye el llamado “mosto”. Los beta glucanos
asi como las sustancias de tipo protéico como aminoacidos libres y
grupos amino, forman muscilagos que aumentan la viscosidad y di-
ficultan la filtracién del mosto.

La viscosidad refleja el grado de modificacion de la malta puesto
que la hidrélisis disminuye esta propiedad.
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Al mosto obtenido se le afiaden los materiales adjuntos, los
cuales han sido sometidos a ebullicién para extraer los carbohidratos
y demas sustancias solubles y proceder a la etapa de sacarificacion.

Las determinaciones de beta-glucanos y nitrégreno amino, son
practicas rutinarias en el proceso de cerveceria y la metodologia esta
descrita en la Norma ICONTEC No. 543. Por considerarlas demasiado

especializadas no se incluyen en la correspondiente Guia de Labora-
torio.

6.6.3 Sacarificacién

La sacarificaciéon es el proceso por el cual se transforma el
almidon en dextrina y luego en maltosa segun la reaccién:

2(CH 0y, + nH,O ----- >nC,H,0,

Debe mencionarse que durante el proceso de sacarificacion se
?fectﬁan simultaneamente:

H
!

a. La solubilizacion de las proteinas

b. La hidrélisis de las proteinas solubles y su transformacion en
aminoacidos.

c. La'coagulacién de las proteinas de alto peso molecular.

. Lainhibicién de la descomposicion de las proteinas se logra a 79
C: dandose por terminada la sacarificacion.

Otro aspecto importante de esta etapa que debe observarse es
que el proceso de degradacién enzimatica avanza mas rapidamente
cuando se alcanza la temperatura de conversion, al mezclar el cereal
en ebullicién con malta.

El almidén de la malta y el cereal adjunto o accesorio, se
descomponen en maltosa o amilasa y en dextrina o amilasa.

Larelacion entre la maltosa y la dextrina se regula a través de la
temperatura de conversion. Este control es importante porque permite
regular el contenido alcohélico del producto.

El siguiente Cuadro, propuesto por Kirk Othmer, es un ejemplo
en el que puede apreciarse claramente el predominio de la maltosa a
una temperatura baja de conversién y la correspondiente relacion en
la cantidad de dextrina al aumentar dicha temperatura:
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Temperatura de

conversion °C 63.3 65,5 67.8 70,0
Tiempo de conversion

(minutos) 120 20 75 60
Relacién maltosa/

dextrina 2/7 2/5 2/1 1/9

6.6.4 Adicion de Liapulo

Después de la sacarificaciény previa filtraci6n, se pasa elliquido
a recipientes especiales donde se somete a una ebullicion prolongada
para coagular las proteinas y transformar los restos de almidén en
dextrina. Al iniciar la ebullicién se agrega el lapulo en proporcion
aproximada de 200 g/100 dm? y se tapan los recipientes para evitar
pérdidas de las sustancias volatiles.

6.6.5 Fermentacién

Inoculacion:

Este proceso tiene ligeras variaciones segin el tipo de fermen-
tacion que se desea, las variaciones de temperatura son caracteristi-
cas, por ejemplo, en la cerveza de tipo Lager o de fondo, se iniciaa 7
°C y se permite su elevacién hasta 13 °C. Luego se inicia un periodo
de enfriamiento que dura entre 6 y 9 dias; al terminar la fermentacion
la temperatura se lleva hasta 7 °C y hasta 3 °C cuando la levadura s€
deposita en el fondo del tanque.

Para la inoculacién se utiliza 1 libra de levadura por barril. Esto

corresponde a una inyeccién de 8 a 10 millones de células de levadura
por cm?.

Se inicia la multiplicacién de la levadura y el consumo de

oxigeno, asi como la fermentacién anaerébica por accion de las
enzimas: :

CH,,0, + 2C,H,OH -----> 2CO, + Calor

i La descomposicién de 1 mol de glucosa suministra 27 kilocalo-
rias de las cuales 24 son absorbidas por el liquido y 3 por lalevadura.

16 a 18 horas después de haberse iniciado la inoculacion, se
observan algunas burbujas que son los signos iniciales de la fermen-
tacién. El pH desciende hasta cerca del punto isoeléctrico de las
proteinasy estas comienzan a precipitar aligual que las resinas acidas
procedentes del lupulo.
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Sobre la superficie de la solucién puede observarse una nata
espumosa que al carecer del soporte del bioxido de carbono se
precipita.

Para el caso de la cerveza ligera del tipo Ale, la temperatura es
menor de 21 °C y el tiempo de solo 5 a 7 dias.

6.7 INFECCION DE LA CERVEZA

Debe aclararse, al estudiar la infeccién de la cerveza, que los
microorganismos que la afectan no son de caricter patégeno para el
hombre, ya que el pH en el que se efectiia el proceso no permite su
multiplicacién. Afectan la acidez del producto o su sabor y lo hacen
menos agradable al paladar, pero no toxico.

Los valores microbiologicos permitidos pueden evaluarse segiin
la informacién contenida en el siguiente Cuadro:

100 microorganismos/cm? Limpieza excelente

1000 microorganismos/cm? Limpieza normal

100.000 microorganismos/cm?

Presencia de foco in-
feccioso

6.7.1 Fuentes de Infecci6én de la Cerveza

Estas pueden ser:

-El aire

-Las paredes del tanque de fermentacién

-Las levaduras de inoculacién, en especial las levaduras silves-
tres. Por esta razén se hace necesario efectuar el analisis de tal manera
que s¢ establezca un control que no permita la presencia de bacterias
en 1.000 células observadas.

Pueden establecerse como condiciones satisfactorias las si-
guientes:

a) Paraelaire: Menosde 1 microorganismo/cm? de caldo(hongos).
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b) Para las paredes del equipo: Menos de 1.000 microorganismos/
cm? de caldo.

c) Para la levadura considerada como sé.tisfactoria: Menos de
55.000 microorganismos/cms? de caldo.

Entre las infecciones producidas la mas importante es la origi-
nada por bacterias ya que estas se multiplican sin competencia y
rapidamente. La mas comin es la “sarcina” la cual le comunica a la
cerveza un sabor de diacetilo (mantequilla); esta es la llamada
Pediococcus damnosus. La concentracion dediacetilo 0 2,3 butanodiona
puede determinarse quimicamente segin los métodos propuestos en
la Norma ICONTEC 1857.

6.8 OPERACIONES DE BODEGA

Enla etapa final dela fabricacién, el productodela fermentacién
se considera ya como cerveza. Sin embargo, presenta sustancias en
suspension que le comunican un aspecto turbio; el sabor es amargo,
astringente y con poco anhidrido carbénico. Entonces esta cerveza
nueva se somete a un tratamiento que comprende:

a.Clarificacion

b.Depuracion del gusto y del aroma (purificacién o envejeci-
miento de la cerveza)

c. Saturacion con bioxido de carbono
d. Envase y pasteurizacién

6.8.1 Clarificacién

La clarificacion se inicia con la sedimentacion de las materias en
suspension que poseen un tamario relativamente grueso, por e_jemplo las
levaduras y las resinas del lipulo. El proceso se continua con la
eliminacién de los coloides inestables de alto peso molecular, antes de la
pasteurizacion, utilizando gelatinay taninoy separandolos por filtracion.

6.8.2 Purificacién o Envejecimiento de la Cerveza

En esta etapa, relacionada con la clarificacién, se modifican
tanto el sabor como el aroma de la cerveza nueva. El sabor amargo y
astringente de esta cerveza se debe, como ya se ha mencionado, a las
particulas de levaduras y del lupulo en suspensién. Por consiguiente,
la clarificacién Inicial mejora considerablemente el gusto y el aroma.
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El envejecimiento de la cerveza se realiza a baja temperatura.

6.8.3 Carbonatacion

En esta etapa se carbonata la cerveza madura con bidxido de
carbono deun 99,5 % de pureza. la concentracion final varia entre 0,45
y 0,52 %.

Con el gas se comunica a la cerveza su aspecto espumoso, ade-
mas de imprimir al producto el sabor con la sensaci6n picante de las
burbujas sobre la lengua y de esta manera modifica el sabor original
que es amargo, acompariado de un olor poco agradable. Es importante
evitar que quede aire en contacto con el liquido.

En algunos procesos de carbonatacion se utiliza el biéxido de
carbono desprendido de la cerveza en estado inicial de fermentacion.
Este proceso requiere unas cuatro semanas, seguidas de un almace-
namiento que puede variar entre tres y ocho semanas.

La cerveza carbonatada se filtra a través de tierra de infusorios.
Pn algunos procedimientos se utiliza algodén para la filtracién.

6.8.4 Envase y Pasteurizacién

Finalmente el producto se envasa para ser expendido. El tipo de
€nvases consta de barriles de acero inoxidable, madera o aluminio;
para el expendio en cantidades menores se utilizan botellas o latas, las
cuales se pasteurizan a 60 °C durante un periodo de unos 55 minutos,
proceso por el cual se interrumpe la fermentacién y se asegura su
conservacion por mas tiempo.

La cerveza sin pasteurizar, conocida con el nombre de “Sifén”, se
expende enbarriles. Debe mantenerse a baja temperaturay consumir-
Se en pocas horas porque se altera facilmente.

6.9 SUBPRODUCTOS DE LA INDUSTRIA
CERVECERA

Entre los principales subproductos de la industria cervecera se
encuentra el lupulo agotado, la levadura de cerveza y el biéxido de
carbono. Deben mencionarse ademas los granos de cerveceria de uso
extendido para la alimentacién animal.

6.9.1 Lapulo Agotado

No se ha encontrado mayor aplicacién para el lapulo agotado y
por esta razon generalmente se quema este subproducto.
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6.9.2 Levadura de Cerveza

La levadura de cerveza se ha utilizado recientemente como una
fuente de complejo vitaminico B. Para ello se hace necesario eliminar
el sabor amargo procedente del lapulo. Se emplea en la preparaciéon
de alimentos tales como sopas y productos analogos, con el fin de
comunicar sabor de carne (proteinas hidrolizadas). Igualmente se
emplea en la elaboracién de alimentos para animales.

6.9.3 Bibéxido de Carbono

El biéxido de carbono que se produce durante la fermentacion
de emplea en la carbonatacion de la cerveza, como ya se anotd;
generalmente no se vende como subproducto, no obstante el alto
grado de pureza con que puede obtenerse. Su uso ha aumentado
debido a que durante el proceso de fabricacién, sustituye el aire con
el fin de crear compresiones y eliminar los efectos de oxidacién de las
materias constituyentes de la cerveza, por acci6n del oxigeno del aire.

Durante la fermentacién se generan unas 10 libras de biéxido de
carbono por barril de cerveza; esta lo absorbe inicialmente y cuando
se alcanza el punto de saturacion el tanque comienza a “soplar™. Por
esta razédn es necesario dejar un espacio sobre la cerveza, del cual se
ha purgado el aire previamente, mediante biéxido de carbono.

6.9.4 Granos de Cerveceria

Los materiales que no se disuelven durante la preparacion del
mosto se consideran como granos de cerveceria.

Como la mayoria de los hidratos de carbono han sido digeridos
por las amilasas y disueltos durante el proceso, las grasas y las
proteinas quedan concentradas en la materia insoluble. Este subpro-
ducto, tal como sale de la fabrica, presenta un contenido de agua que
varia entre el 75 y el 80 % y se altera facilmente. Por consiguiente, si
su distribucion es demorada, es necesario secarlo. Se utiliza amplia-
mente como componente de alimentos para animales.

6.10 CONTROL DE CALIDAD

El mejor analisis que puede hacerse de la calidad de una cerveza
es la degustacion de las muestras. En su forma mas sencilla esta se
realiza por un grupo de catadores especializados. Sin embargo, se han
realizado muchos esfuerzos para desarrollar esta técnica de una
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manera cientifica. Para los detalles, se recomienda consultar la
publicacién de Mahecha G.

Las muestras procedentes de diversas etapas del proceso se
prueban diariamente con el fin de separar cualquier lote que presente
una alteracién apreciable en el sabor o en el olor.

Las pruebas comparativas realizadas para seleccionar la mejor
entre varias cervezas, presentan muchas dificultades. La aptitud del
catador, asi como su estado de animo, son factores muy importantes.
Pero también lo son el estado de las muestras, el orden en que se
analizan y el niumero total de estas. Para interpretar los resultados y
€n particular el limite de diferenciacion, se emplean métodos estadis-
ticos. La prueba diferencial se dificulta debido a la imposibilidad de
tenerun patrén permanente ya que la cerveza conserva su mejor sabor
POr poco tiempo. Ademas, el grupo de catadores afecto a una fabrica
de cerveza, esta normalmente influenciado por prejuicios a favor de su
Propia cervezay su juicio puede basarse en comparacion con esta. Se
ha concedido mucho interés a la idea de expresar las sensaciones del
sabor y del olor por medio de algin patrén permanente, elaborado
artificialmente con sustancias quimicas puras, pero esto no ha sido
posible hasta ahora.

No obstante lo anterior, las fabricas han establecido un control
de uniformidad, a pesar de que la calidad solo puede definirse
mediante un analisis organoléptico. El control de uniformidad se basa
€n pruebas fisicas y quimicas, lo que implica una interpretacion
cuidadosa de los resultados puesto que una cerveza de buena calidad
y otra de mala calidad, pueden dar valores semejantes. El Instituto
Colombiano de Normas Técnicas (ICONTEC), ha realizado un esluerzo
considerable y exitoso, para establecer un procedimiento analitico
para las materias primas, la cerveza, la levadura, el Itipulo, el bioxido
de carbono, los revestimientos del equipo, las botellas, las latas, etc.
Estos procedimientos pueden verse en las Normas correspondientes

y en los informes de los comités de American Society of Brewing
Chemists,.

___ El analisis quimico del producto comprende normalmente las
siguientes determinaciones:

a. Peso especifico
b. Extracto aparente (%)

c. Extracto real (%)
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d.Alcohol (% en peso)

e.Extracto original

f. Grado real de fermentacion (%)

g. Grado aparente de fermentacion (%)

h. pH

i. Acidez total (% de acido lactico)

j. Proteinas (% de nitrégeno multiplicado por 6,25)

k. Aztcares reductores (% de maltosa)

1. Cenizas

m. Color (Lovibond)

n. Bioxido de carbono (en voliimenes)

0. Aire (cm?®/botella)

p-Valor ITT (Indicador Time Test)

A continuacion se dan algunos detalles referentes a estas
determinaciones y se presenta una Guia de Laboratorio para las
determinaciones que son mas especificas del producto. Los métodos

son los propuestos por las Normas ICONTEC correspondientes.

6.10.1 Peso Especifico

La determinacion del peso especifico se realiza por medio de
picnémetro a 20/20 °C.

Igualmente pueden utilizarse densimetros.

6.10.2 Extracto Aparente

El término “extracto” se emplea paraindicar “sélidos totales”. En
el analisis de las cervezas, los solidos rara vez se determinan llevando
el liquido a sequedad, como es costumbre en otros tipos de analisis.
Comunmente se calculan a partir del peso especifico de la solucion
determinado por picnometria o utilizando un hidrémetro graduado y
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luego, mediante Tablas, se determina el porcentaje del extracto. U-
sualmente se expresa como sacarosa o en porcentaje de extracto por
peso, unidad definida como Grados Plato. Ver también Norma ICONTEC
No. 136.

Se llama extracto aparente, porque no es una medida real de los
soOlidos totales. Esto se debe a la presencia de alcohol, el cual es mas
ligero que el agua.

6.10.3 Extracto Real

Para obtener un indice real de los sélidos, es necesario determi-
nar el extracto real. esto puede efectuarse averiguando el peso
especifico, luego de eliminar el alcohol por destilacién, segian lo
describe el método en la Norma ICONTEC No. 83.

El extracto real representa las materias no fermentadas que
quedan en la cerveza.

Si se resta el extracto real del extracto original, la diferencia es
el extracto fermentado. Si este ultimo se expresa en porcentaje del
extracto original, se obtiene el Grado Real de fermentacién.

De manera aniloga puede calcularse El Grado Aparente de
fermentacién, utilizando el extracto aparente en lugar del extracto
real. El grado aparente de fermentacién es siempre mayor que el grado
re_al de fermentacién, en virtud del error producido en la determina-
cion del peso especifico, originado por la presencia del alcohol, como
Sé especifica en la Norma ICONTEC No. 138.

6.10.4 Extracto Original

La cantidad de extracto original es el contenido total de sélidos
en el mosto.

Puede obtenerse a partir del peso especifico del mosto, mediante
Tablas; o puede calcularse utilizando una férmulaen la queinterviene
el cogtenido dealcoholy de extracto real de 1a cerveza, segiin el método
consignado en la Norma ICONTEC No. 137.

(A X 2,0665) + E X 100
0=

100 + (A X 1,0665)
en la cual:
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O =Extracto original (grado sacarométrico en peso)
A =Porcentaje de alcohol en peso (g/100 g de cerveza)

E =Extracto real

6.10.5 Tiempo de Conversién

El tiempo de conversion son los minutos necesarios para que las
enzimas presentes naturalmente en la malta, actien para desdoblar
las moléculas de almidén y convertirlas en maltosa. Es muy importan-
te este dato para fijar las condiciones del proceso. '

6.10.6 pH y Acidez

Las cervezas son siempre ligeramente acidas, presentando un
valor de pH alrededor de 4. Los valores de pH y acidez total deben con-
trolarse para poder garantizar uniformidad de la produccién y como
control delamisma. Elvalor de pH se determina potenciométricamente,
segun la Norma ICONTEC No. 143 y el de acidez por titulacion con
hidréxido de sodio 0,1 N, sobre cerveza descarbonatada por agitacion
y filtracién. Para cervezas claras se utiliza la fenolftaleina como
Indicador; para cervezas oscuras se prefiere el método potenciométrice

{

1 cm?® de NaOH 0,1 N = 0,0090 g de acido lactico
6.10.7 Proteinas

La determinacién de las proteinas, tanto en el mosto como enla
cerveza, por el método de Kjeldahl da resultados positivos. Ademas, S€
han propuesto una serie de procedimientos para medir las propieda-
des de la cerveza relacionadas con las proteinas, tales como la esta-
bilidad de la espuma, la turbidez, etc. La Norma ICONTEC No. 155
describe el método para determinar el nitrégeno en estos productos y
expresarlo como proteina total.

6.10.8 Nitré6geno Amino Libre

La cantidad de nitrégeno amino libre en el mosto, es muy
importante para el desarrollo de la levadura durante €l proceso de
fermentacién. También seacostumbraadeterminarla cantidad remanen-
te de compuestos aminos libres en la cerveza, se usa para ello el método
de la ninhidrina que mide colorimétricamente aminoacidos, con excep-
cién de la prolina, amoniacoy terminales -amino en péptidos y proteinas.
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6.10.9 Azicares Reductores

Los azucares reductores expresan la cantidad de maltosa que
llego hasta la cerveza. Se determinan segun los métodos descritos en
Productos de la industria azucarera, utilizando el poder reductor de
la maltosa sobre una solucién alcalina de cobre, que tiene como
producto Cu,O precipitado rojo.

6.10.10 $3-Glucanos

Los 3-glucanos son polimeros constituyentes de la pared celular del
endospermo de la cebada, formados por unidades de glucosa que presen-
tan enlaces £ 1-3 en un 30 % aproximadamente y 8 1-4 en un 70 %.

) La presencia de estos compuestos en el mosto, le comunican
Viscosidad, causando problemas en la filtracion. Como por hidrolisis
Se convierten en glucosa, su determinacion se basa en precipitarlos
con sulfato de amonio, hidrolizarlos en medio acido y finalmente eva-
luarla glucosa generada, por un método apropiado. EIICONTEC en su
Norma No. 543, recomienda la formacién del complejo coloreado con
antrona en medio sulfarico.

6.10.11 Cenizas

L‘as cenizas son la medida del contenido mineral de la cerveza. Se
determinan al rojo oscuro (550 °C) sobre el residuo seco de 50 cm?® de
muestra. Sobre estas cenizas se determinan comiinmente la cantidad de

fisforo presente, factor que es importante en el valor nutritivo de la cer-
za. )

6.10.12 Color
El color es un factor de calidad organoléptico.

. La compaiiia Lovibond ha desarrollado una serie de patrones para
diversos usos. Se utiliza el colorimetro fabricado por esta compania.

6.10.13 Bioéxido de carbono y Aire

Es importante conocer el contenido de gas carbonico y el aire en
un numero representativo de envases. La cantidad de biéxido de
carbono es un indice del desprendimiento de este gas cuando se vacia
la botella para llenar un vaso y producir espuma.

La tendencia actual es reducir el contenido de aire en la cerveza
terminada y embotellada, en cuanto sea posible, con el fin de mejorar

la estabilidad, aumentar la durabilidad y reducir la oxidacién.
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6.10.14 Valor ITT

El valor ITT (Indicador Time Test) es una medida del estado de
oxidacion de la cerveza.

Proporciona una idea general del grado en que ha estado expuesta
la cerveza a la influencia oxidante del aire. Es una prueba sencilla, rapida
y empirica, que mide la rapidez con la que se decolora un indicador de .
oxidacion-reduccion en condiciones determinadas. Esta prueba se ided
para reemplazar los ensayos destinados a la determinacion del potencial
de oxidacion-reduccion o el llamado rH de la cerveza.

Los valores ITT se expresan en segundos. Por lo general, las
cifras bajas indican cervezas con materias protectoras y reductoras
todavia presentes; mientras que valores elevados, del orden de miles,
indican una exposicién elevada al aire y un estado muy oxidado.

6.11 GUIA DE LABORATORIO. CERVEZAS

6.11.1 ANALISIS DE MALTA

6.11.1.1 Preparacion de la Muestra

Moler 250 g de muestra en tal forma que el 90 % de los granos
pasen por tamiz ICONTEC No. 30 (595 pm). Se mezclan bien y S€
guardan en frasco de boca ancha, bien tapado.

Figura 6.2 Molino Ciclotec
para preparacion de
muestras. Tecator.
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6.11.1.2 Determinacion de Humedad

Pesar 5 g de muestra en un pesasustancias. Calentar en estufa
a 100 = 2 °C hasta peso constante.

6.11.1.3 Preparacion del Mosto. Norma ICONTEC 1119
adaptada.

Pesar 50 g de muestra y macerar con 200 cm?® de agua destilada
previamente calentada a 46 °C en un vaso de 600 cm® tarado, colocado
en una plancha de calentamiento y al cual se le puede adaptar un
agitador de vidrio.

Anotar el olor del macerado (aromatico, ligeramente aromatico,
fresco, rancio, pesado, etc).

Agitary mantenerla temperatura de maceracién a 45 °C durante
30 minutos. Elevar la temperatura a razén de 1 °C por minuto hasta
alcanzar los 70 °C. Agregar 100 cm?® de agua destilada previamente
calentada a 70 °C. Mantener la maceracién con agitacion a esta
temperatura durante 60 minutos y determinar en este periodo el
tiempo de conversion,

6.11.1.4 Determinacién del Tiempo de Conversion
ICONTEC 1119 adaptado.

Reactivos:

Solucién 0,01 N de yodo. Preparar fresca cada vez, por dilucion
de una solucion 0,1 N y guardar en frasco oscuro.

Solucién 0,1 N de yodo: Disolver 1,27 gde yodoy 2,5 g de yoduro
de pptasio en 20 cm® en agua destilada y diluir a 100 cm? con agua
destilada. Guardar en frasco oscuro con tapa de vidrio.

Procedimiento:

Transcurridos 5, 7y 10 minutos de haber alcanzado la tempera-
tura de 70 °C en el proceso de preparacion del mosto, retirar una gota
del mismo por medio de una varilla de vidrio y trasladarla a una placa
de porcelana para ensayos de gota. Anadir 1 gota de reactivo de yodo.
La sacarificacion es completa cuando la mancha que aparece es de
color amarillo.
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Enfriamiento y Filtracion

Al terminar los 60 minutos de calentamiento a 70 °C sumergir
el vaso en un bano a 20 °C de tal manera que se alcance esta tempe-
ratura entre 10 y 15 minutos siguientes. Se retira el agitador y el
termometro lavandolos con pequenas porciones de agua que se reci-
ben sobre el mosto. Ajustar el contenido del vaso a 450 g adicionando
agua destilada a 20 °C.

Agitar con una varilla de vidrio y filtrar a través de papel de filtro
Sy S 560 0 597 (o su equivalente) usando un embudo de 200 cm® de
capacidad, provisto de tapa y recibiendo el filtrado en un erlenmeyer
graduado de 500 cm?® al cual se ajusta el embudo mediante una mota
de algodén. Al completar los primeros 100 cm?® de filtrado se anota el
tiempo y se regresa el liquido al embudo para volverlo a filtrar. La
velocidad de filtracion se considera normal cuando se requiere 1 hora
para filtrar los primeros 100 cm?. Se continua la filtracion hasta
terminar o hasta que hayan transcurrido 2 horas, tiempo al cual se
suspende.

Mezclar el mosto filtrado y observar la apariencia calificandolo
como claro, ligeramente turbio y turbio.

Guardar para las determinaciones del extracto, color, proteinas
solubles, viscosidad, 8-glucanos, nitrégeno amino.

6.11.1.5 Determinacion del Extracto. A.O.A.C. 10.139/84
Seguir las instrucciones descritas para obtener el mosto-
Segun ICONTEC 1119

Determinar la densidad del mosto a 20 °C usando un picno-
metro. Con el dato de la densidad calcular (P) los gramos de extracto
en 100 g de mosto (°Plato) segiin la Tabla A.0.A.C. 52.009/84.

Calcular el extracto en % segun la ecuacion:

E = [P(H + 800)]/(100 - P)

donde :

E = % de extracto

P = °Plato

H = % de humedad de la malta
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6.11.1.6 Determinacion de Proteinas Solubles. Método
Kjeldahl

Tomar una alicuota de 25 cm® del mosto en un matraz Kjeldahl
de 500 cm®. Anadir 5 cm®de acido sulftiricoy 5 g de mezcla catalizadora
y efectuarla digestion. Completar la determinacion como se especifica
en la Guia de Laboratorio en el Analisis Proximo,

B 11.1.% peterminacion ae viscosidad Rinamica

Por medio de succion llevar el agua. previamente termostatada
A 20 °C, hasta la marca superior del viscosimetro. Dejar descender el
nivel del liquido iniciando el registro del tiempo con un cronémetro,
cuando el menisco pasa sobre la marca superior y deteniéndolo
cuando pase por la marca inferior. Se anota el tiempo de flujo del agua.
Repetir el procedimiento con el mosto previamente termostatado a 20
°C y anotar el tiempo de flujo de este.

Tiempo de flujo mosta a 20 “C
Viscosidad = xd x 1.002
dinamica Tiempo [ujo del agua a 20 °c

d= densidad del mosto
1,002 = viscosidad del agua a 20 °C en centipois (cP)
1 cP = 0,001 Pa.s (pascal segundo)

Las determinaciones de #-glucanos y nitrogeno amino deben
hacerse segun lo describe la Norma 1ICONTEC No, 543,

6.11.2 Analisis de Cerveza
6.11.2.1 Preparacién de la Muestra

A.0.A.C. 10.001/84. 920.49/90. adaptado

Pasar 500 cm?®de la muestra a un erlenmeyer de un 1 dm?y dejar
en bano de agua a 20 °C. Descarbonatar por agitacion suave al
principioy vigorosa después hasta que no se observe desprendimiento
de gas. Si es necesario filtrar para retirar las materias en suspension
y la espuma, cubrir el embudo con un vidrio de reloj para reducir las
pérdidas por evaporacion.
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6.11.2.2 Determinacioén del peso Especifico Relativo

A.0.A.C. 10.016/84 adaptado

Efectuar la determinacién con la cerveza descarbonatada y
ambientada a 20 °C utilizando el método del picnémetro. Con este dato
calcular el extracto seco total segiin las Tablas de la Norma ICONTEC
No. 214 0 A.0.A.C. 52.009/84. 920.50/90

6.11.2,5 D‘E"f'?r‘n'u'nru*l'lr:)?'i d{:] T“”][GUHH
A.O.A.C. 10.010/84 adaptado

Reactivos:

Solucién al 1 % de sulfato de hidrazina. Solucién A. Disolver 1,0
gdeN H, H,SO, gradoreactivo, en agua destiladayllevara unvolumen

de 100 cm?. Dejar en reposo de 4 a 6 horas para lograr completa
disolucion.

. Solucion de hexametilen tetramina al 10 %. Solucién B. Disolver
2,5 gdelreactivo en 25 em? de agua destilada en un erlenmeyer dé 125
em? provisto de [Apon de caucho.

Dugpension patran de LrDhiedad. Agregar una palle alioueta de
25 em? de la solueidn A S0DIE la solucion B, Tapar 8] crienmeyer y ast
tar. Dejar reaccionar durante 24 horas.

Patron de 10,000 unidades de turbiedad. Tomar 14,0 cm® de 1a

solucion patrén concentrada y diluir a 100 em¥enuunimatras
volumeétrieo,

Patron de 1000 unidades de turbiedad. Tomar 10 cm?® de la
solucion anterior hY diluir a 100 em? en UN Matraz volumélrico.

A partir de los patrones de 1000 unidades prepafrdl una serie de
soluciones para comparar visualmente, por diluciones a_}’ml)"‘d‘:“ y
completando a volumen de 100 em® cada alicuota. La cantidad de em? del
patronde 1000 unidades tomada para prepararlos patrones, mu Itiplicada
por 10 indica la turbiedad de la muestra de cerveza con la cual coincida
expresada en unidades de turbiedad de formazina (F.T.U).

6.11.2.4 pH
A.O.A.C. 10.041/84. 945.10/90 adaptado
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Determinar esta variable utilizando un potenciometro, El apara-
to debe normalizarse utilizando una solucién tampén de pH 4, el cual
puede prepararse disolviendo 1,0211 g de ftalato acido de potasio
(KHC,H,O,) seco, en 100 cm® de agua destilada.

6.11.2.5 Determinacion de la Acidez Total. Método
potenciométrico.

A.0.A.C. 10.039/84. 950.07/90 adaptado
Reactivos:
NaOHO,1 N

Solucién buffer de pH 7

Mezclar 29,63 em? de solucion de NaOH 0,100 N con 50 em? de

solucién de KH,PO, 0,100 N y diluir hasta 100 cm® en un matraz
aforado.

Procedimiento:

Tomar una alicuota de 50 cm® de la cerveza descarbonatada, en
unvaso de precipitados de 250 cm?®. Colocar el vaso sobre un agitador
magnetico. Poner en movimiento el agitador.

Introducir el electrodo, previamente ajustado contra solucion

buffer, lavado y limpio con agua destilada, dentro de la cerveza.

. Titular con la solucién de NaOH hasta un pH 8.2. Calcular la
acidez expresandola en acido lactico.

6.11.2.6 Grado Alcohélico
A.O0.A.C. 10.023/84. 935.21/90 adaptado

Destilar 100 g de cerveza mezclada con 50 cm?®de agua, recogien-
do cerca de 100 g de destilado en un matraz tarado previamente.
Completar el volumen exacto con agua y determinar el peso especi-

flico del destilado a 20°C/20°C y buscar en las Tablas el alcohol
correspondiente a dicho peso especifico.

6.11.2.7 Extracto Real
A.0.A.C. 10.021/84. 945.09/90 adaptado
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Trasvasar cuantitativamente el residuo que permanece en el
matraz de destilacion del procedimiento anterior, a un matraz volu-
meérico, lavando el matraz original con varias porciones pequenas de
agua caliente. Enfriar a 20 °C y completar a volumen. Determinar el
peso especifico de la soluciéon por medio de un picnémetro.

Determinar los gramos de extracto correspondientes al peso
especifico en las Tablas correspondientes.

Calcular el extracto real segun la formula:
ER = gp,/p.
ER =g/100 g de extracto real

g =g de extracto por 100 g de cerveza desalcoholizada (Tablas).

P, = peso especifico de la cerveza desalcoholizada, a 20°C

p. = peso especilico de la cerveza a 20°C

6.11.2.8 Determinacién de Diacetilo. Método colorimetrico.
Mide grupos ceténicos vecinos.

Método ICONTEC 1857 Adaptado

Reactivos:

Solucién de a-naltol en isopropanol al 4%: Disolver 4.g del
reactivo en isopropanol de 99,6 %. Adicionar 0,5 g de carbon activado,
agitar y dejar en reposo por 30 minutos. Filtrar recibiendo €l filtrado
en un matraz volumétrico de 100 cm?® Completar a volumen con
isopropanol. Almacenar en frasco oscuro.

Solucion alcalina de creatina: Disolver 0,3 g de creatina en 80
cm?® de legia de hidréxido de potasio al 40 %. Filtrar, almacenar en
frasco de polietileno bajo refrigeracion.

Solucién patrén I de diacetilo de 550 ppm. Disolver 0,5 g de
diacetilo en agua destiladay diluira 1 dm® Almacenar en frasco 0scuro
en el refrigerador.

Procedimiento:

Equipo de destilacion, preferiblemente todo de vidrio
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Destilar 100 cm? de cerveza desgasificada. Tomar una alicuota
de 15 cm? del destilado en un matraz aforado de 25 cm? y diluir a la
marca con agua. Agitar. Tomar una alicuota de 5 ecm® en un matraz
aforado de 10 cm?® y continuar el procedimiento como para la curva
patron.

Preparaciéon de la curva patrén

Patron II de diacetilo 5 ppm. . Diluir 1 em? de la solucion patron
I en 100 cm® de agua.

Por medio de una bureta de 10 cm®, medir porciones de 0,5; 1,0;
1,5; 3,0y 3,5 cm®en matraces aforados de 10 cm?®. Adicionar agua para
completar un volumen de 5 cm® en cada matraz y colocar 5 cm?® en otro
matraz para el blanco. Adicionar a cada vaso 1 cm® de soluciéon -naftol
y agitar. Anadir a cada tubo 0,5 cm?®de la solucion alcalina de creatina,
completar a volumen y agitar vigorosamente por un minuto. Leer la
absorbancia a 530 nm, 5 minutos exactos después de agitar. Repetir
el proceso para cada tubo hasta completar las lecturas para los
patrones y la muestra.

Graficar los valores de absorbancia contra concentracion de

diacetilo para los patrones y calcular el contenido de diacetilo en la
cerveza.
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Alginatos 5 Carolenos 94
Allmcnto_s concentrados Carotenos. Determinacion
para animales 16 en plantas 98
Alimentos concentrados. Analisis 47  Cebada 29-33
Alimentos concentrados. Cebolla 69
Formulacién 21  Celulosa 5
Alimentos concentrados. Cenizas 11
Proceso de obtencién 20 Cenizas alcalinidad de las 260
Alinado graso 136  Cenizas en bebidas alcoholicas 259
Almidon 10-44-46  Cenizas en cerveza 298

Inés Bernal de Ramirez 311
Cenizas en mermeladas y jaleas 113 Fenoles 182-216
Cenizas en pan 58 Fermentacion 236
Cenizas en vino 244 Fibra bruta o cruda 5
Cenizas. Analisis en farinaceas 53 Fibra dietaria 9
Cenizas. Determinacion de hierro 96 Fibra en farinaceas 48
Cereales 3-28 Fluor 184
Cerveza 281 Fluoruros 239
Cerveza analisis de 302 Formiatos de metilo y etilo 79
Chaptalizacién 236  Fosfatidos 126-131
CHEFTEL J. C. 38  Fosfatos 180-213
Cianuros 180 Fasforo. Determinacion
Cinc. Determinacién 197  calorimétrica 56
Cloro en harinas 61 Fructosa 83
Cloro residual 181-209 Frutas 69
Cloruros 181-207-208 Frutas coctel de 77
Cobre. Determinacion 197  Frutas compota de 77
Color en agua 188  Frutas confitadas 77
Color en cerveza 298 Frutas congeladas 77
Color en vinos 241-250 Frutas deshidratadas 77
Colorantes 81-130-225-268 Frutas dulces de 77
Colorantes artificiales, Frutas en su jugo 77
Determinacién 106  Frutas jalea 76
Conductancia especifica 176 Frutas jarabe 79
Cromo hexavalente 178 Frutas jugo concentrado 76

Frutas jugo de 7g
Dano enzimatico en aceites 137 Frutas mermelada 7
Dano microbiolégico en aceites 138  Frutas néctar concentrado 76
Demanda quimica de Frutas pasas 77
oxigeno [DQO) - 174-214 Frutas pulpa concentrada 77
Densidad aparente en Frutas puré de 79

aguardientes 258 Furfural 248-276

Densidad aparente en vinos 244
Desecacion y polimerizacién Galatos 135
en aceites 139 Gallizacion 2ae
Diacetilo determinacion de 306 Gases disueltos en agua 212
Digestibilidad 13  Gay Lussac, grados GL 240-2;2
Duraznos 71 Girard ensayo 367
Dureza 183-193  Glicerina 224-298

B-Glucanos 83
Edulcorantes 82 Glucosa
Elaidina prueba de la 166 Glutelina 39
Emulsionantes 92 Gluten observacion 62
Encabezado 224 en harina de trigo S0-
Encabezar 238 Gomas 225
Enoclanina 225  Grado alcoholico | 239-245-804-257
Enranciamiento pruebas para 150 Granos de cerveceria 293
Espesantes 92  Grasas 128
Espinaca 71  Gravedad especifica en aceites 141-154
Esteres 225-248-262 Gravedad especifica en jugos
Esteroles 126-131 de frutas 1(1)1
Examen de aceiles a la luz UV 143 Griess método de 2
Examen organoléptico 258 57
Extracto 244-259-295-296-301  Halphen prueba de 153-1
Exlracto etéreo 3-48 Hammond tabla de 86
Extracto no nitrogenado 9  Hanus método de 160
Extracto real 304 Harina de trigo 41
Eynon-Lane método de 86 Harina de trigo. Proceso de

obtencion 43
Fallemberg prueba de 150  Harinas analisis de 1-44
Farlnaceas. Analisis préximo 1  Hauchecorme reaccion de 153
Fehling método de - 85  Herzfeld ensayo previo
Fehling reactivo de . 83-109 para azucares 109
o-Fenantrolina reactivo 97-200  Hidroxilamina reactivo 97



Analisis de Alimentos

312
Hierro 97-178-200 Nitratos 181
Hortalizas 69-71  Nitritos 180
Humedad 2  Nitrégeno amino libre 297
Humedad en farinaceas 47
Humedad en malta 300 Oxidos de etileno y propilenc 80
Humedad en pan 68  Oxidos de nitrégeno en harinas 862
Indice de acldez 144-1556 Pan 38
Indice de acidos volatiles Pan analisis 58
(Reichert-Meissl) 161-163  Pan requisitos comerciales 39
Indice de ésteres 146-1686  Panela 84
Indice de Maumene . 151 Papas 71
Indice de peréxido 168 Papaya 71
Indice de Polenske 162 Pastas alimenticias 14
Indice de refraccién en aceltes 142-155 Pastas alimenticlas analisis 63
}:ﬁ:gg gg ;agonlﬂcaclén 146 Pastas alimenticlas ensayo de 63
odo 148-160 coccléon
. Pasteurizacion 239
Jaleas analisis de 103 Pectina determinacién 107
Kjeldahl. Determinacién de ﬁi‘ﬁggsde Ruck 5-96
proteina total 3-51 Pentosanas 5
?eldahl. Determinacién macro 52 Peptinas determinaciéon
K{)el?ahl. Determinacion micro 63 en corteza de naranja 101
K.r:i Sg €nsayo de 272  Persulfatos en harinas 61
S reaccién de 180-157  Peso especifico 295-302
19
Lecitina PH en agua
129 pH en cerveza 303
Leguminosas .28-
tevadura de cerveza 3 28232 gg 22 g;x:as ¥ sus productos lg;
icores - - -
Iljzo:;es analisis de 223-251 §§$ g{%z"a‘e"ms lzgsl-gg
nina Y
Low método de 86-11% Plato grados 296
Lipulo 288 g}agulcigas resl(:luos de lgg
aguicidas uso de
Ma, nesio d Plomo 177-198
Maigz eterminacién 199  Ppotasio en vinos 225
Malta 32  Preservativos 79
Malta analisis de 299 -[frolaminas 30
Manganeso 178 Prool grados 257
Manganeso determinacién 199 [roteina bruta 3
Mantecas 127 Proteina factores de calculo 4
%anzanas 71 ll:ro:einas en cerveza 297
argarinas ~ Proteinas en malta 302
Materia no saponificable 1 47-122 Prueba fria en aceltes 143
Materia orginica disuelta 191 FPuerros 89
Mercurio 177 Punto de humo en aceites 143
Mercuriométrico método 207 Quitlan 23
Mermeladas analisis de 103 Rabanos 71
Metanol 247-272 Racién equilibrada 20
Método refractométrico Rancidez oxidativa 136
para determinar aziuicares g2 Remolacha 71
Metodé)s polarimétricos " Reversi6n 137
para determinar azucares : : B
] de abejas O715h  Soxbiet aparato o
iel de cana
Mot mérade de apy  Jagarosa Clerget 233
Molibdato de amonio solucién 86  Sangre desfibrinada 241
Morrison F.B. 38  Schilf reactivo de 263
Munson y Walker método de 85-109  Secantividad 153
Nessler tubos de 188 ' Selenio 179
- Nessler reactivo de 204.. Sedio en vinos 225
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313

Solidos disueltos totales
Sélidos insolubles en agua.
Determinacién

Sélidos solubles en agua.
Determinacion

Sélidos totales

Solucion amort‘lfuadora pH 10
o

Solucién de aci
clorhidrico 0.1 N
Solucion de hidréoxido de
sodio 0,1 N

Solucién de wijs
Solucién de Nessler
Solucién de permanganato
de potasio 0,1 N
Solucién de yodo 0,05 N
Solucién indicadora de
fenolftaleina

Solucion indicadora de
metilnaranja

190

104
105-117
105-190
194

51

104

161

204

54
264

192
192

Solucién indicadora de murexida 194

Solucién indicadora
de negro de eriocromo

193

Solucién inhibidora de carbamato 194
Solucién patrén de cloroplatinato 188
Solucién patrén de EDTA 0,02M 193

Soluctén patrén de IBr
Soluciones amortiguadoras
Soluciones de tiosulfato de
sodio 0.1 N

Sorbato de potasio
Squaleno

Sulfatos

Sustancia seca
Sustancias activas al azul
de metileno

Sustancias vegetales, analisis

1680
192

158

80

148
180-212
2

182-218
78

Tabla de composicion de

alimentos colombianos ICBF 65
Taninos 225-237
Tartrato de potasio 236
Tashiro indicador para punto final 51
Tiempo de conversién 297-300
Titulo en aceites 1653-164
Tocoferoles 129
Tomates 71
Triglicéridos 126
Trigo 29-30
Turbiedad 189-303
Umbral de olor 186
Unidades de energia 14
Valor calérico 14
Valor ITT 299
Van Soest determinacién de fibra 8
Vanadato de amonio solucién 56
Villavechia - Fabris prueba de 153-157
Vino andlisis de 242
Vino composicién quimica 224
Vino definicién ggs
Vinos 302
Viscosidad dindmica
Vitamina C determinacién 61-94-1 lg
Vitamina C en harinas g 3
Vitamina C generalidades 20
Vitaminas 126-1 30
Volumen especifico en pan
Weende método ;
White house determinacién de fibra 161
Wijs método de 148-

71

Zanahoria
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